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RESUMO 

 

O chá mate tostado é rico em compostos com atividade antioxidante, como ácidos 

fenólicos, flavonoides e alcaloides, com destaque para cafeína, ácidos cafeico, 

clorogênico e ferúlico, rutina e quercetina. É produzido a partir da torrefação de folhas 

de erva-mate (Ilex paraguariensis) após as etapas de sapeco, secagem e 

cancheamento. Nestas etapas, são formadas substâncias contaminantes como 

hidrocarbonetos policíclicos aromáticos (HPAs), que entram em contato com as folhas 

pela fumaça. Buscando a obtenção de um extrato com melhor estabilidade e menor 

conteúdo de compostos indesejáveis, a microencapsulação é uma estratégia bastante 

promissora. Assim, neste trabalho o chá mate tostado foi microencapsulado com 15% 

de maltodextrina e com diferentes concentrações de lasiodiplodana (0,5, 0,875 e 

1,25%), uma (1→6)--glucana microbiana como materiais de parede. As 

microcápsulas obtidas foram caracterizadas quanto a eficiência de encapsulação, 

higroscopicidade, umidade, atividade de água, solubilidade em água, dissolubilidade, 

microscopia eletrônica de varredura (MEV), espectroscopia no infravermelho com 

transformada de Fourier (FT-IR), análise térmica, colorimetria, atividade antioxidante 

(ABTS, FRAP, DPPH, CAOT), conteúdo de fenólicos totais, compostos fenólicos e 

cafeína por cromatografia líquida de alta eficiência e identificação e quantificação de 

HPAs por Cromatografia Gasosa. As amostras microencapsuladas apresentaram 

rendimento entre 44,92 e 56,39%, com eficiência de encapsulação variando de 66,54 

a 70,16%; Os HPAs acenaftileno (1,380 a 1,524 µg·g-1), acenafteno (3,109 a 4,375 

µg·g-1), fluoreno (1,446 a 1,843 µg·g-1), criseno (0,093 a 0,141 µg·g-1), benzo[a]pireno 

(0,988 a 1,493 µg·g-1), foram identificados e quantificados nas amostras estudadas. 

Também foi possível a identificação de indeno(1,2,3-cd)pireno. A umidade das 

microcápsulas variou de 0,302 a 0,526%, a atividade de água de 0,083 a 0,154, a 

higroscopicidade de 21,37 a 23,413%, a; a dissolubilidade de 20,703 a 51,263 s e a 

solubilidade variou de 95,734 a 98,570%. As microcápsulas apresentaram estruturas 

esféricas ocas e superfície irregular, com dimensões que variaram de 2,30 a 15,3 µm. 

Bandas relacionadas a presença de ácidos fenólicos, flavonoides e compostos 

polifenólicos foram identificadas pela técnica de FT-IR. Houve variação de cor entre 

as amostras de 1,079 a 3,979. A análise térmica indicou que os encapsulados 
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apresentam boa estabilidade térmica, sem degradações abaixo de 250 °C. Para 

CLAE, ácido 4-cafeoilquínico variou de 6,255 a 11,137 mg∙g-1; cafeína variou de 5,004 

a 8,873 mg∙g-1; ácido cafeico variou de 2,041 a 3,596 mg∙g-1; rutina variou de 1,583 a 

2,313 mg∙g-1; ácido ferúlico variou de 2,795 a 4,002 mg∙g-1. O teor de compostos 

fenólicos totais variou de 73,065 a 74,155 mg EAG·g-1; ABTS variou de 0,869 a 1,006 

µmol de TEAC·g-1; FRAP variou de 11640,514 a 14353,439 µmol FeSO4·g-1; DPPH 

variou de 0,411 a 0,437 µmol de TEAC·g-1; CAOT variou de 124,875 a 288,458 mg 

EAAS·g-1. Portanto, os resultados indicam que as microcápsulas elaboradas a partir 

do chá mate tostado nas condições deste estudo podem ser uma fonte de HPAs. A 

microencapsulação por spray dryer apresentou-se como um processo favorável onde 

a maltodextrina que é um agente protetor de baixo custo, aliada às propriedades 

bioativas da lasiodiplodana podem ser uma boa opção ao serem utilizados para 

estabilização dos extratos.   

 

 

Palavras chave: compostos bioativos, lasiodiplodana, microencapsulado. 
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ABSTRACT 

 

Roasted mate tea is rich in compounds with antioxidant activity, such as phenolic 

acids, flavonoids and alkaloids, especially caffeine, caffeic, chlorogenic and ferulic 

acids, rutin and quercetin. It is produced from the roasting of yerba-mate leaves (Ilex 

paraguariensis), after the steps of roasting, drying and milling. In these stages, 

contaminant substances are formed, such as polycyclic aromatic hydrocarbons 

(PAHs), which enter in contact with the leaves through smoke. Seeking to offer an 

extract with better stability and lower content of undesired compounds, 

microencapsulation is a very promising strategy. Thus, in this work, roasted mate tea 

was microencapsulated using 15% of maltodextrin and different concentrations of 

lasiodiplodan (0.5, 0.875 and 1.25%), a microbial (1→6)--glucan as wall materials. 

The microcapsules were characterized for encapsulation efficiency, hygroscopicity, 

moisture, water activity, solubility in water, dissolubility, scanning electron microscopy 

(SEM), Fourier transforms infrared spectroscopy (FTIR), thermal analysis, colorimetry, 

antioxidant activity, (ABTS, FRAP, DPPH and CAOT), the content of phenolic 

compounds, phenolic compounds and caffeine by high-efficiency liquid 

chromatography and identification and quantification of PAHs by gas chromatography. 

The microencapsulated samples showed a yield between 44.92 and 56.39%, with 

encapsulation efficiency varying from 66.54 to 70.16%; the PAHs acenaphthylene 

(1,380 to 1,524 µg·g-1), acenaphthene (3,109 to 4,375 µg·g-1), fluorene (1,446 to 1,843 

µg·g-1), chrysene (0.093 to 0.141 µg·g-1), and benzo[a]pyrene (0.988 to 1.493 µg·g-1) 

were identified and quantified. It was also possible to identify indeno(1,2,3-cd)pyrene 

ins the studied samples. The moisture of the microcapsules varied from 0.302 to 

0.526%, the water activity from 0.083 to 0.154, the hygroscopicity from 21.37 to 

23.413%, the solubility from 20.703 to 51.263 s and solubility varied from 95,734 to 

98,570%. The microcapsules had shown spherical structures and irregular surfaces, 

with dimensions, ranging from 2.30 to 15.3 µm. Bands related to the presence of 

phenolic acids, flavonoids and polyphenolic compounds were identified by the FTIR 

technique. Colour varied among the samples from 1.079 to 3.979. Thermal analysis 

indicates that the encapsulates have a good thermal stability, with no degradation 

below 250 °C. For HPLC, 4-caffeoilquinic acid varied from 6.255 to 11.137 mg∙g-1; 
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caffeine varied from 5.004 to 8.873 mg∙g-1; caffeic acid varied from 2.041 to 3.596 

mg∙g-1; rutin varied from 1.583 to 2.313 mg∙g-1; ferulic acid varied from 2.795 to 4.002 

mg∙g-1. The content of total phenolic compounds varied from 73,065 to 74,155 mg 

EAG·g-1; ABTS varied from 0,869 to 1,006 µmol de TEAC·g-1; FRAP varied from 

11640,514 to 14353,439 µmol FeSO4·g-1; DPPH varied from 0,411 to 0,437 µmol de 

TEAC·g-1; CAOT varied from 124,875 to 288,458 mg EAAS·g-1. Therefore, the results 

indicate that the microcapsules elaborated from roasted mate tea in these conditions 

may be a source of PAHs. Microencapsulation by spray dryer presented as a favorable 

process where maltodextrin is a low-cost protective agent, and allied with the 

properties of lasiodiplodan, can be a good option when used to stabilize extracts. 

 

Keywords: bioactive compounds, lasiodiplodan, microencapsulated. 
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1 INTRODUÇÃO 

 

A erva-mate (Ilex paraguariensis), planta nativa que cresce espontaneamente em 

regiões de mata de araucária, pertence à família Aquifoliaceae e ao gênero Ilex 

(ZAMPIER, 2001; IPNI, 2020). Ela é considerada fonte de alcaloides (cafeína e 

teobromina), ácidos fenólicos (especialmente dos ácidos clorogênico e cafeico) e 

flavonoides (rutina, quercetina e canferol) (DARTORA et al., 2011). Ácidos fenólicos 

correspondem a 90% dos compostos fenólicos presentes, e flavonoides a 

aproximadamente 10% do conteúdo total de polifenóis (MATEOS et al., 2018). 

Após a colheita, são realizadas as etapas de sapeco (que inativa as enzimas óxido 

redutases do mate), secagem (realizada em cilindro rotativo com direta exposição ao 

calor e a fumaça da queima da lenha) e cancheamento (trituração) (MALHEIROS, 

2007), seguida da torrefação, para obtenção do chá mate tostado (LEPREVOST, 

1987).  

No sapeco, a erva-mate é submetida à temperaturas elevadas, e neste processo, 

hidrocarbonetos policíclicos aromáticos (HPAs) são formados e liberados pela queima 

incompleta da lenha são transportados/carregados por meio da fumaça e 

incorporados na erva-mate (ZUIN et al., 2005). Vários HPAs são contaminantes, e 16 

deles foram classificados como prioritários pela União Europeia e pela Agência de 

Proteção Ambiental dos EUA (USEPA), devido a seu potencial tóxico e tendência a 

se acumular em organismos vivos, sendo agentes cancerígenos (NABECHIMA, 

2010). 

Com vistas à otimização do processo produtivo e a geração de produtos de 

qualidade superior, optou-se pelo uso de um processo diferenciado do tradicional em 

relação as etapas de sapeco e secagem, além de realizar a etapa de sapeco com 

baixas temperaturas (80 a 160 °C) e longo tempo de residência, assim como na etapa 

de secagem (50 °C , de 8 a 12 h), ao contrário do tradicionalmente empregado na 

indústria, visando menor contaminação por HPAs.  

Os biocompostos presentes na erva-mate apresentam instabilidade à luz, oxigênio 

e temperatura (NEDOVIC et al., 2011). A encapsulação do extrato de erva-mate 

tostada surge como uma alternativa para proteção contra oxidação e deterioração dos 
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compostos presentes (SARAVACOS et al., 2011). Dentre os métodos que podem ser 

utilizados, há a secagem por atomização (spray dryer).  

A secagem por spray dryer tem sido empregada na indústria alimentícia pela 

estabilidade microbiológica e química promovida no alimento, pela possibilidade de 

obtenção de um material com algumas propriedades interessantes para o produto final 

(ALVES, 2014; GHARSALLAOUI et al., 2007), como melhora da solubilidade, 

diminuição das perdas sensoriais, aumento do tempo de armazenamento e liberação 

controlada (AZEREDO, 2005; KUANG et al., 2010).  

Para realizar a encapsulação, é necessário selecionar o material de parede, pois 

devem ser considerados alguns aspectos básicos que podem afetar o produto final, 

como estabilidade do material a ser encapsulado, características do encapsulante e 

do processo de microencapsulação (ALVES, 2014). 

A maltodextrina é utilizada como material de parede por ter alta solubilidade, pouco 

conteúdo de açúcares simples e ausência de cor (ROBERT et al., 2010), além de 

proteger os compostos bioativos. A lasiodiplodana apresenta potencial como material 

de parede, além de apresentar diferentes propriedades biológicas, como atividade 

hipocolesterolêmica, antioxidante, antimicrobiana, anti carcinogênica entre outras 

quando sulfatada (TÚRMINA et al., 2012; CALEGARI et al., 2019, IURCKEVICZ et al., 

2019b). 

Assim, combinando as propriedades tecnológicas e biológicas da maltodextrina e 

da lasiodiplodana, este trabalho buscou avaliar o potencial de tais materiais como 

agentes de encapsulação do extrato de chá mate tostado solúvel  e caracterizar os 

encapsulados obtidos quanto a eficiência de encapsulação, presença e quantidade de 

HPAs, compostos bioativos, teor de compostos fenólicos e atividade antioxidantes, 

avaliação colorimétrica e perfil térmico, espectroscopia no infravermelho com 

transformada de Fourier e microscopia eletrônica de varredura para as amostras e 

agentes encapsulantes.  
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2 OBJETIVOS 

 

 2.1 Objetivo geral  

 

Microencapsular, via spray dryer, extrato de erva-mate (Ilex paraguariensis) 

tostado solúvel (chá mate) utilizando maltodextrina e lasiodiplodana, e caracterizar os 

microencapsulados obtidos. 

 

2.2 Objetivos específicos 

 

• Identificar e quantificar HPAs via Cromatografia Gasosa. 

• Avaliar o rendimento e a eficiência de encapsulação.  

• Analisar as características das microcápsulas (solubilidade, dissolubilidade, 

umidade, atividade de água e higroscopicidade). 

• Caracterizar o perfil térmico das amostras e dos agentes encapsulantes. 

• Realizar a avaliação colorimétrica das amostras pelo sistema CieLAB e 

CieLCH. 

• Avaliar a morfologia e tamanho das microcápsulas por meio da técnica de 

Microscopia Eletrônica de Varredura, nas amostras encapsuladas e nos 

agentes encapsulantes. 

• Analisar o conteúdo de fenólicos totais e atividade antioxidante (TCFT, DPPH•, 

FRAP, ABTS•+ e CAOT) das amostras.  

• Identificar e quantificar compostos fenólicos e cafeína no extrato por meio da 

técnica de Cromatografia Líquida de Alta Eficiência (CLAE). 

• Analisar as bandas de vibração das amostras encapsuladas e dos agentes 

encapsulantes por meio da técnica de espectroscopia no infravermelho por 

transformada de Fourier.  
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3 REFERENCIAL TEÓRICO 

 

3.1 Erva-mate (Ilex paraguariensis) 

 

A erva-mate (Ilex paraguariensis) foi classificada na botânica e nomeada pelo 

pesquisador Auguste de Saint-Hilaire (1779 – 1853) durante viagens ao sul do Brasil 

entre os anos de 1816 e 1822. Na classificação taxonômica atual, a planta integra a 

família Aquifoliaceae e o gênero Ilex, que inclui centenas de espécies (SAINT-

HILAIRE, 1939; IPNI, 2020), crescendo espontaneamente em regiões de mata de 

Araucária e matas subtropicais, abrangendo regiões da Argentina, Paraguai, Uruguai 

e Brasil (ZAMPIER, 2001).    

É uma planta arbórea, ombrófila, com altura variando entre 3 e 5 m de altura em 

cultivos. Suas folhas são alternadas, com comprimento variando de 5 a 10 cm, e 

largura de 3 a 5 cm. Apresenta coloração verde escura na face superior e verde clara 

na parte inferior (REITZ & EDWIN, 1967). Dentre as variedades existentes, a St. HilI 

(Figura 1) é considerada ideal para a exploração comercial (FILIP et al., 2001). 

 

Figura 1 – Gravura de folhas e flores de Ilex paraguariensis St. Hil. 

 

Fonte: Medizinal-Pflanzen, Vol. 3 (1887). 
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3.2 Economia e industrialização 

 

Historicamente, a erva-mate foi responsável por um ciclo da economia brasileira, 

resultando no surgimento de diversas cidades na região Sul (JUNIOR e GOULART, 

2019). No Paraná, ervais nativos podiam ser encontrados no Planalto de Curitiba, 

margens do rio Iguaçu e na comarca de Guarapuava em 1875. Os ervais encontrados 

no extremo oeste do estado não eram de fácil acesso aos ervateiros de Curitiba e do 

litoral, devido à distância e falta de estradas que pudessem ser percorridas de carroça, 

sendo explorados por ervateiros da Argentina e Paraguai (GERHARDT, 2013).  

A emancipação política do Estado do Paraná está relacionada a evolução de 

negócios em diversas regiões, culminando na sua separação do Estado de São Paulo, 

em 1853 (VALDUGA et al., 1997). Após a separação, foi criada a primeira legislação 

para produção e inspeção de erva-mate, em 1854, por Zacarias de Goés e 

Vasconcellos, então presidente da província. Adulterações do produto, bem como 

problemas no cuidado e armazenagem, prejudicavam em relação a concorrência da 

erva paraguaia e das missões rio-grandenses; assim, o “Regulamento da Herva Mate” 

buscava impedir a falsificação do produto e estabelecer parâmetros para a qualidade 

da mesma (GERHARDT, 2013).  

O Paraná destacou-se pela introdução de tecnologia no processamento, durante 

a segunda metade do século XIX, enquanto houveram poucas alterações no Rio 

Grande do Sul até o início do século XX. Assim, a economia do estado foi sustentada 

pela exportação de erva-mate ao longo do século XIX, gerando os chamados “barões 

do mate”, proprietários de engenhos com grande influência na vida política e cultural 

do estado (BOGUSZEWSKI, 2007). Atualmente, no Paraná, a cadeia do mate envolve 

aproximadamente 100 mil pessoas, em 136 cidades (PARANÁ, 2019). 

O Brasil é o maior produtor mundial de erva-mate, com importância particular nos 

estados da região Sul. Em pequenas e médias propriedades rurais, há o 

desenvolvimento de cultivares melhorados e introdução de mecanização, como parte 

do processo de produção (RIO GRANDE DO SUL, 2019). Entre os anos de 2016-

2018, o estado do Rio Grande do Sul (RS) foi o maior produtor médio de folhas verdes 

de erva-mate, com produção média de 277.371 toneladas por ano, seguido do estado 

do Paraná (PR) (231.521 toneladas/ano) e do estado de Santa Catarina (SC) (88.853 

toneladas/ano) (RIO GRANDE DO SUL, 2019). 
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O Sistema IBGE de Recuperação Automática – SIDRA, fornece diferentes tabelas 

com indicativos de produção, área colhida/área plantada e extração vegetal. Referente 

a produção via extração vegetal para o ano de 2020, constata-se que o estado do PR 

foi responsável pela produção de 373,251 toneladas, seguido do estado de SC com 

27,108 ton e do RS, com 26,611 ton (IBGE, 2020ª). Referente a área plantada, e nela 

tem-se como maior produtor o estado do PR, com 29,876 ha de área colhida e 228,382 

ton de erva-mate em folha verde colhidas, além de produtividade média de 7,644 

kg∙ha-1, abaixo do rendimento do RS. Esta produção corresponde a 43,40% da 

produção em área plantada do ano de 2018. (IBGE, 2020b).  

 

3.2.1 Processamento industrial  

 

Após ser colhida, a erva-mate passa por dois ciclos, o do cancheamento e o do 

beneficiamento. O ciclo do cancheamento consiste em três etapas, que se iniciam 

pelo sapeco (branqueamento, retirada da umidade superficial), seguido de secagem 

(retirada da umidade) e cancheamento (trituração), o que forma a erva-mate 

cancheada (MALHEIROS, 2007). Quando será utilizada para chá mate tostado, é feita 

a torrefação em seguida (LEPREVOST, 1987). As etapas para produção do chá mate 

solúvel, correspondente ao extrato de erva-mate tostado solúvel, estão descritas no 

fluxograma representado na Figura 2.  

 

Figura 2 – Fluxograma das etapas do processamento da erva-mate para formação de chá mate 

solúvel.  

 

Fonte – Autoria própria (2022) 
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A colheita da erva-mate (safra) ocorre entre os meses de maio e setembro, 

concentrando-se entre junho e agosto. Retira-se cerca de 70% dos galhos e folhas de 

cada árvore, sendo os 30% remanescentes para manter a estrutura e acelerar a 

recuperação (MALHEIROS, 2007).  

O sapeco é realizado junto ao fogo direto, consistindo na passagem rápida dos 

ramos sobre as chamas do sapecador. Quando feito de maneira rudimentar, usava-

se uma fogueira específica para este fim. De maneira mecânica, utiliza-se um cilindro 

metálico rotativo, com temperatura média de entrada de 400 °C e saída de 65 °C, com 

um tempo médio de residência de 8 minutos (ESMELINDRO et al., 2002; 

MALHEIROS, 2007). Sua finalidade é, além da redução de umidade (cerca de 25% 

de redução), a inativação de algumas enzimas, causadoras da oxidação, buscando 

preservar cor, aroma e sabor (ISOLABELLA et al., 2010).  

A secagem, quando feita de maneira rudimentar, é realizada em carijó (chamas 

atuam diretamente sobre a erva) ou barbaquá (recebem o calor indireto, por meio de 

um canal subterrâneo) (MENDES, 2005). Quando realizada de maneira mecânica, há 

dois tipos de secadores: rotativo e de esteira. A principal diferença entre eles está 

relacionada a fumaça em contato com a matéria-prima. No secador em esteira, há 

contato direto, e no rotativo, indireto, o que causa menos danos. Também há 

diferenças entre o tempo de residência e a temperatura média; no secador rotativo, o 

tempo médio é de 3 horas e a temperatura mantém-se entre 90 °C e 110 °C; no 

secador de esteira, há contato direto com a fumaça por cerca de 30 minutos, 

(ESMELINDRO et al., 2002).  

A secagem tem como função reduzir a umidade, pois o excesso de água pode 

levar à degradação enzimática dos constituintes nutricionais e químicos, além da 

deterioração microbiológica (PARANÁ, 2000 apud MALHEIROS, 2007). Ao fim, as 

folhas apresentam cerca de 3% de umidade (ISOLABELLA et al., 2010).  

O cancheamento consiste na trituração da erva-mate após a secagem, que é 

peneirada e então denominada erva-mate cacheada. Em seguida, pode ser utilizada 

como matéria-prima para produção de chás ou passar pelo processo de soque, para 

ser utilizada em chimarrão (ESMELINDRO et al., 2002).  

No ciclo do beneficiamento, a erva-mate cancheada é peneirada e misturada em 

diferentes proporções de folhas e palitos, sendo armazenada em seguida quando é 
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destinada ao mercado interno. Se for utilizada para chimarrão, é moída em moinho de 

facas ou soque, para que a granulometria seja reduzida (VALDUGA et al., 2003).  

Para que o chá mate seja fabricado, é feita a tostagem (torrefação) da matéria-

prima, utilizando o calor indireto de maneira semelhante à do café. O aumento da 

temperatura leva a redução de umidade, desenvolvimento de aroma característico e 

alteração da cor das folhas, de verde para marrom (LEPREVOST, 1987). Em seguida, 

para obtenção do chá mate tostado solúvel, ocorre a extração dos sólidos solúveis 

com água quente, seguido da secagem em spray dryer. Quando busca-se obter o 

mate verde solúvel, os sólidos solúveis são extraídos da erva-mate verde triturada e 

tamisada (BERTÉ, 2011).  

Durante o sapeco, a fumaça provinda da combustão incompleta da lenha carrega 

compostos que são incorporados na erva-mate, os hidrocarbonetos policíclicos 

aromáticos (HPAs) (ZUIN et al., 2005). Gerados durante a combustão natural de 

material orgânico (EUROPEAN COMMISSION, 2002), estes compostos são um grupo 

complexo, formados por dois ou mais anéis aromáticos, e também podem ser 

formados em alimentos que são preparados fritos, grelhados, tostados e assados 

(utilizando gás de cozinha ou churrasqueira) (ROSE et al., 2015), além da secagem e 

defumagem (ABDEL-SHAFY E MANSOUR, 2016).  Na Figura 3, encontram-se as 

estruturas dos 16 hidrocarbonetos policíclicos aromáticos que prefiguram na lista de 

contaminantes de prioridade estabelecidos conforme a United States Environmental 

Protection Agency (USEPA). 

De acordo com Camargo e Toledo (2002), existem quatro fontes para a 

contaminação de HPAs em alimentos e bebidas: fontes naturais (queimadas em 

florestas, processos geoquímicos); poluição ambiental (tráfego, sistemas de 

aquecimento, atividades industriais, vazamentos de óleo); processamento 

(defumação, secagem direta com madeira, torrefação) e materiais de embalagem. 

Acredita-se que o mecanismo de formação dos HPAs envolva os processos de 

pirólise, onde compostos orgânicos são parcialmente quebrados em fragmentos 

instáveis, em temperaturas altas (300 – 800 °C) com baixa quantidade de oxigênio, e 

pirossíntese, onde estes fragmentos são recombinados formando HPAs maiores e 

mais estáveis (MORET E CONTE, 2000; SIMONEIT, 2002). A formação de HPAs 

pode ocorrer entre 100 e 150 °C, mas requer maior tempo de aquecimento e resulta 

em hidrocarbonetos alquilados (SIMONEIT, 2002).  
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Figura 3 – Estrutura química de 16 HPAs. 

 

Fonte: Autoria própria (2022), adaptado de National Institute of Standards and Technology (2022). 

 

Plantas podem absorver HPAs do solo através das raízes, e a partir disto 

contaminar as demais partes da planta. A taxa de contaminação é dependente da 

concentração, solubilidade em água, tipo de solo e estado físico-químico (BEYER et 

al., 2010). Ar poluído com poeira e partículas que contém grandes quantidades de 

HPAs pode contaminar plantas durante seu crescimento, e essa contaminação 

superficial pode ser transferida para o produto final (MORET E CONTE, 2000), além 

das partículas poderem ser disseminadas de sua fonte para longas distâncias, como 

descrito por diversos pesquisadores (SIMONEIT, 2002).  

Vários HPAs fazem parte de uma classe de poluentes persistentes, com potencial 

toxico e características como alta hidrofobicidade, baixa reatividade e tendência de se 

acumular em organismos vivos, sendo um dos principais agentes cancerígenos 

(NABECHIMA, 2010).  
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No estudo de Vieira et al. (2010), buscou-se avaliar o conteúdo de HPAs ao longo 

do processamento da erva-mate; a concentração total de HPAs em folhas in natura, 

após o sapeco e após a secagem variaram de 443 a 593 µg∙kg-1; 5336 a 6095 µg∙kg-

1e 7614 a 9001 µg∙kg-1, respectivamente. O benzo[a]pireno (BAP), considerado o HPA 

mais carcinogênico pela Agência Americana de Proteção Ambiental, foi encontrado 

com concentrações variando de 20,6 a 54,7 µg∙kg-1 após a secagem, sendo que a 

incorporação dos HPAs ocorre em maioria na etapa do sapeco e, durante a secagem, 

há incorporação do BAP (VIEIRA et al., 2010). Camargo e Toledo (2002) obtiveram 

resultados indicando que a erva-mate se encontra contaminada com HPAs em níveis 

de 0,70 µg∙kg-1, mas que estes compostos são pouco extraídos para o chá durante o 

processo de infusão.  

Atualmente, a legislação brasileira não estabelece limite máximo de contaminação 

por HPAs na maioria dos alimentos (tanto através do Ministério da Saúde, Agência 

Nacional de Vigilância Sanitária (ANVISA) e Ministério da Agricultura, Pecuária e 

Abastecimento – MAPA). Contudo, há RDCs (Resolução da Diretoria Colegiada) e 

Portarias definindo alguns parâmetros. A RDC n° 281, de 08 de outubro de 2003, 

define que óleo de bagaço e ou caroço de oliva devem apresentar laudo comprovando 

quantidade de alfa-benzopireno abaixo de 2 µg∙kg-1, sendo este o limite de tolerância 

(ANVISA, 2003). A Portaria n° 518, de 25 de março de 2004 define que a quantidade 

máxima de benzo[a]pireno em água é de 0,7 µg∙L-1 (MINSTÉRIO DA SAÚDE, 2004).  

A RDC n° 105, de 31 de maio de 2001, acerca de tabaco e derivados, classifica as 

substâncias encontradas na fumaça entre reconhecidamente, provavelmente e 

potencialmente cancerígenas para humanos. Dentre estas substâncias, encontram-

se os seguintes HPAs: benzo[a]antraceno, benzo[a]pireno e dibenzo[a,h]antraceno 

como provavelmente cancerígeno para humanos; e benzo[b]fluoranteno, 

benzo[j]fluoranteno, benzo[k]fluorantreno, dibenzo[a,i]pireno e dibenzo[a,l]pireno 

como possivelmente cancerígeno para humanos (ANVISA, 2001).  

A União Europeia, por meio da EC n° 1881/2006, definiu valores máximos de 

contaminantes em alimentos, possuindo uma legislação bastante completa e 

fundamentada na ECC n° 315/1993; o benzo[a]pireno é o único HPA listado nela, com 

nível máximo variando entre 1,0 e 10,0 µg∙kg-1 em base úmida, a depender do 

alimento (European Commission Regulation, 2006). A EC n° 835/2011 trouxe 

emendas a essa regulamentação, definindo o máximo de benzo(a)pireno e da soma 
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de benzo[a]pireno, benzo[a]antraceno, benzo[b]fluoranteno e criseno permitidos, além 

de definir a partir de qual data esta quantidade seria reduzida (European Commission 

Regulation, 2011). A EC n°1255/2020 também adicionou emendas a regulamentação, 

definindo que, para alimentos de origem vegetal em pó para a preparação de bebidas, 

salvo duas exceções, é de 10,0 µg∙kg-1 para benzo[a] ireno, e de 50,0 µg∙kg-1 para a 

soma dos já referidos HPAs (European Commission Regulation, 2020). 

O sapeco também pode levar a mudanças na composição da erva-mate, por meio 

da oxidação, que gera alterações na cor e sabor do produto. Portanto, o sapeco deve 

ser realizado logo após a colheita, de maneira que as enzimas responsáveis pela 

oxidação (peroxidase e polifenoloxidase) sejam inativadas, para que o produto não 

fique amarronzado (ESMELINDRO et al., 2002). Contudo, é possível que alterações 

ocorram durante o armazenamento, devido a degradação da clorofila e maturação do 

produto, levando a tonalidades amareladas. 

 O produto maturado é preferido por consumidores chilenos e uruguaios, enquanto 

o consumidor brasileiro tende a priorizar o produto verde. Para que se obtenham as 

características de um produto maturado, a erva-mate é armazenada entre seis meses 

e um ano, para que obtenha cor e sabor (VALDUGA et al., 2003; ISOLABELLA et al., 

2010). A cor é definida por um guia que vai do amarelo ao verde (Figura 4).  

O armazenamento, etapa onde busca-se a formação de componentes aromáticos 

e transformação da cor, não é apreciado pelo consumidor brasileiro, sendo, contudo, 

uma exigência do consumidor uruguaio. Durante este período de estacionamento, a 

concentração de ácido cafeico aumenta, sendo possível pela liberação do mesmo por 

hidrólise de derivados cafeoilquínicos; rutina e ácido 5-cafeoilquínico também sofrem 

variações, sendo possível que as alterações de cor e sabor se devem a isso (DUTRA 

et al, 2010). 

 

Figura 4 – Escala de cores para erva-mate. 

 

Fonte – Mate In Box (2019). 
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 A oxidação do produto é causada por enzimas (catalisadores biológicos), cuja 

natureza é geralmente proteica. O centro ativo da enzima é responsável pela atividade 

biológica, sendo constituído majoritariamente por apoenzima e cofator (resíduo de 

aminoácido da cadeia proteica e grupo não-proteico, que pode ser íon metálico ou 

coenzima, respectivamente) (LEHNINGER, NELSON e COX, 1995). As enzimas 

peroxidase e polifenoloxidase são as principais causadoras do escurecimento do 

produto (ESMELINDRO et al., 2002), que é indesejado. 

A polifenoloxidase (EC 1.14.18.1) é uma enzima sintetizada em tecidos em 

desenvolvimento e estocada no cloroplasto, e contém Cu2+ em seu centro ativo (VAN 

GELDER et al., 1997). Ela catalisa duas reações que envolvem oxigênio molecular, a 

atividade cresolase (hidroxilação dos monofenóis para o-difenóis) e atividade 

catecolase (oxidação dos o-difenóis para o-quinonas), conforme demonstrado na 

Figura 5. O escurecimento enzimático ocorre devido a polimerização das o-quinonas 

quando vegetais e frutas são expostos ao ar, o que origina as melanoidinas 

(FATIBELLO-FILHO E VIEIRA, 2002). 

 

Figura 5 – Reação da oxidação de fenol a o-quinona pela ação da enzima polifenoloxidase. 

  

Fonte – Autoria própria (2019), adaptado de Fatibello-Filho e Vieira (2002).  

 

As peroxidases (EC 1.11.1.7) utilizam peróxido de hidrogênio (H2O2) para catalisar 

a oxidação de compostos inorgânicos e orgânicos como monofenóis, difenóis, 

polifenóis e aminofenóis (FATIBELLO-FILHO E VIEIRA, 2002). Este tipo de enzima 

não necessita de cofatores como NADH ou NADPH para catalisar as reações 

(SANTOS, 2003). Ela possui capacidade de causar mudanças na cor e textura, bem 

como redução do valor nutricional; por outro lado, quando o escurecimento é 
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desejável, esta enzima apresenta aplicações na indústria alimentícia (DUARTE-

VÁZQUEZ et al., 2002).  

 

3.3 Características físico-químicas  

 

3.3.1 Composição  

 

A composição da erva-mate inclui ácidos fenólicos, alcaloides, aminoácidos, 

compostos nitrogenados, antocianinas, flavonoides, terpenos, carotenoides, álcoois e 

vitaminas (RIVELLI, 2007). Além disso, Da Croce (2002) indica como principais 

constituintes água, celulose, gomas, dextrina, mucilagem, glicose, pentose, 

substâncias graxas e outros.  

A mesma pode variar largamente, em termos de umidade e quantidade de 

cafeína, de acordo com o local e a época da colheita (Da CROCE, 2002). O mesmo 

encontrou, em determinada temperatura, umidade média (água e substâncias 

voláteis) em folhas cancheadas, de 6,02%, com resíduo mineral fixo de 5,02%. No 

estudo de Esmelindro et al. (2002), foi encontrado 10,84% de lipídios e 1,74% de 

nitrogênio (proteínas). 

A erva-mate é considerada fonte de alcaloides (cafeína e teobromina), ácidos 

fenólicos (especialmente de ácido clorogênico, cafeico e derivados), flavonoides 

(rutina, quercetina e canferol) e saponinas, sendo estes compostos associados a 

benefícios para a saúde (DARTORA et al., 2011). Também podem ser encontradas 

diversas vitaminas, como B1 (tiamina), B2 (riboflavina), B5 (ácido pantotênico), C e E 

(RIVELLI, 2007).  

Cafeína e o teobromina são usualmente chamados de alcaloides purínicos, 

derivados metilados de xantinas, solúveis em água e comumente encontrados 

associados em algumas plantas com propriedades estimulantes (DEWICK, 2002). 

Suas estruturas encontram-se na Figura 6. 

Dentre as metilxantinas encontradas, a cafeína é encontrada em maior 

concentração, correspondendo, em base seca, a entre 1% e 2%, seguida de 

teobromina, com 0.3% a 0.5% em base seca (BARCELOUX, 2012 apud VALDUGA et 

al., 2019). A quantidade de cafeína é influenciada diretamente pela época do ano em 
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que ocorre a colheita, conforme o estudo de Da Croce (2000). Nele, observou-se 

oscilações de 0,35 g∙100 g-1 a 1,0 g∙100 g-1 sobre o teor de cafeína, sendo esta 

diferença bastante significativa, e observando que entre setembro e dezembro foram 

encontradas as menores concentrações.  

O teor de cafeína e teobromina é maior em folhas submetidas ao processo de 

sapeco que em folhas verdes, contudo, há diminuição durante o processo de 

secagem, seguido de constância durante o envelhecimento (ISOLABELLA et al., 

2010). Este aumento pode ocorrer devido às reações de degradação dos ácidos 

nucleicos durante o sapeco, onde são liberados e utilizados como purina na 

biossíntese da cafeína (RIBEIRO, 2016).  

A extração destes compostos é dependente de sua solubilidade perante os 

solventes utilizados. Gnoatto et al. (2007) obtiveram bons resultados na extração com 

água quente em material vegetal sem tratamento prévio, mas os melhores resultados 

para ambas as moléculas foram obtidos com acidificação e decocção, devido a 

provável protonação e consequente aumento da solubilidade de ambas.  

A ingestão de cafeína apresenta vários efeitos fisiológicos no organismo, como 

efeito estimulante, efeito diurético e dependência química. Também causa aumento 

da taxa metabólica e relaxamento da musculatura lisa dos brônquios, trato 

gastrointestinal e de algumas partes do sistema vascular (BRENELLI, 2003).  

 

Figura 6 – Estrutura química de cafeína (1,3,7 trimetilxantina) e de teobromina (3,7 dimetilxantina). 

 

Fonte – Autoria própria (2019). 

 

Compostos fenólicos têm sua origem no metabolismo especializado das plantas, 
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hidroxila(s) ligada a um anel aromático, e, devido a esta estrutura, apresentam várias 
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funções. Dentre os fenólicos presentes nas plantas, destacam-se os ácidos fenólicos, 

flavonoides e cumarinas (ANGELO & JORGE, 2007). Eles se incluem na categoria de 

interruptores de radicais livres, eficientes para prevenir a autoxidação. Nos alimentos, 

são responsáveis por cor, aroma e estabilidade oxidativa. (ANGELO, 2007).  

O Ministério da Saúde, por meio da Secretaria de Segurança Sanitária, define 

antioxidante como substância que retarda o aparecimento de alteração oxidativa nos 

alimentos (BRASIL, 1997). De maneira geral, isso ocorre em produtos graxos, pois há 

produção de peróxidos em presença de oxigênio pelas cadeias de ácidos graxos. Isto 

gera carboxilados de baixo peso molecular, que são responsáveis pelos odores do 

processo de rancidez (EVANGELISTA, 2009). Dentre os ácidos fenólicos presentes 

na erva-mate, que correspondem a cerca de 90% do total de compostos fenólicos 

identificados, destacam-se os ácidos 3-cafeoilquínico, 4-cafeoilquínico e 5-

cafeoilquínico, além dos ácidos ρ-cumárico, cafeico, ferúlico e sinapínico, além de 

outros derivados do ácido hidroxicinâmico (MATEOS et al., 2018); 42 derivados do 

ácido clorogênico foram detectados e caracterizados por Jaiswal et al. (2010). As 

estruturas dos ácidos cafeico, clorogênico e ferúlico encontram-se na Figura 7.  

 

Figura 7 – Estrutura química de ácidos cafeico, clorogênico e ferúlico. 

 

Fonte: Autoria própria (2021), adaptado de Gugliucci et al. (2009) e Mancuso e Santangelo (2014).  

 

Estruturalmente, o ácido clorogênico é formado pelos ácidos cafeico e L-quinicos 

(ácido 5-O-cafeoilquínico), e seus isômeros incluem ácido 3-O- cafeoilquínico e 4-O-
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cafeoilquínico (BUTIUK et al., 2016). Sua presença está associada à prevenção e 

combate de doenças coronárias, bem como a inibição de substâncias carcinogênicas 

e mutagênicas e proteção das lipoproteínas de baixa densidade contra oxidação 

(RIBEIRO, 2016).  

O ácido cafeico (ácido 3,4- dihidroxicinâmico) encontra-se entre os derivados do 

ácido hidroxicinâmico, e foi identificado como um antioxidante potente (GÜLÇIN, 

2006). Gugliucci et al. (2009) buscaram avaliar o efeito de ácido cafeico, ácido 5-

cafeoilquínico e ácido oleanoico como antiglicantes presentes em erva-mate. O ácido 

ferúlico (ácido 3-metóxi-4-hidroxicinâmico) também é um potente antioxidante, além 

de auxiliar no aumento da resposta ao estresse celular no organismo, por meio da 

regulação positiva de sistemas citoprotetores (MANCUSO, SANTANGELO, 2014).   

Flavonoides são polifenóis cuja estrutura básica consiste em um núcleo com 15 

átomos arranjados em dois anéis fenólicos e um pirano acoplado a um anel fenólico 

(DI CARLO et al., 1999). Em erva-mate, flavonoides correspondem a cerca de 10% 

do conteúdo total de polifenóis, sendo os principais rutina, quercetina e canferol 

(Figura 8). A rutina corresponde a 80% da quantidade de flavonoides, seguida por 

canferol (MATEOS et al., 2018). 

 

Figura 8 – Estrutura química de canferol, rutina e quercetina. 

 

Fonte – Autoria própria (2022). 
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3.4 Microencapsulação  

 

A microencapsulação é uma técnica eficiente para um material (agente ativo) ser 

encapsulado fisicamente por outro (agente encapsulante ou material de parede), 

prevenindo oxidação e deterioração (SARAVACOS et al., 2011). O principal objetivo 

é a proteção do material de condições adversas, como luz, umidade e oxigênio, assim 

contribuindo para o aumento da vida de prateleira do produto e promovendo liberação 

controlada do encapsulado (MAHDAVI et al., 2016).  

A microencapsulação se baseia na idealização do modelo celular, onde o núcleo 

é envolvido por uma membrana semipermeável, cuja função é protegê-lo do meio 

externo e controlar a entrada e saída de substâncias da célula (RÉ, 2006). De acordo 

com Fuchs et al. (2006), a barreira deve ser formada por materiais que criem uma 

rede com propriedades hidrofóbicas e/ou hidrofílicas.  

A liberação controlada (prolongada) do material interno da micropartícula pode ser 

viabilizada pela microencapsulação, havendo liberação contínua do material de 

interesse por certo tempo (DIXIT, DUTT MAURYA e PSSAGAR, 2013). Quão eficiente 

a liberação controlada será depende da estrutura e da composição da parede, bem 

como condições de produção e aplicação, que incluem pH, umidade, pressão e 

temperatura (FUCHS et al., 2006).  

Na indústria alimentícia, procura-se revestir um material com um agente 

encapsulante comestível, para modificar e melhorar aparência e propriedades de 

substâncias, além de diminuir as perdas sensoriais e nutricionais para o ambiente, 

mascarar sabores indesejáveis, melhorar a solubilidade, controlar a liberação e 

aumentar o tempo de armazenamento das substâncias encapsuladas (AZEREDO, 

2005; KUANG et al., 2010). Diversas moléculas ativas presentes nos alimentos estão 

na forma de óleos e aromas, que podem oxidar facilmente, tornando a encapsulação 

uma alternativa para proteger estes materiais (FUCHS et al., 2006). Logo, o método 

escolhido deve ser simples, reprodutível, rápido e fácil de ser aplicado em escala 

industrial (SILVA et al., 2003). 

As microcápsulas são caracterizadas fisicamente pela forma esférica e aspecto 

sólido, onde diferentes grupos podem ser visualizados, sendo que os mais comuns 

estão representados na Figura 9; microcápsulas mononucleares tem o material ativo 

concentrado próximo ao centro, rodeado pelo agente encapsulante, e multinucleares, 
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onde há formação de uma rede tridimensional entre encapsulante e material ativo, que 

pode estar adsorvido, incorporado ou ligado de forma covalente (FANG e BHANDARI, 

2010). Assim, o método deve ser empregado conforme a aplicação desejada para a 

micropartícula.  

 

Figura 9 - Representação da estrutura das microcápsulas mononucleares e multinucleares. 

 

Fonte: Autoria própria (2019), adaptado de Burgain et al. (2011). 

 

Os métodos de microencapsulação podem ser divididos em três grupos (SOHAIL 

et al., 2011), sendo eles: 

• Físico-químicos: coacervação simples ou complexa (separação de fase 

aquosa); evaporação/emulsão do solvente; envolvimento lisossômico;  

• Físicos: spray drying (secagem por atomização), spray chilling, spray coating, 

gelificação iônica, leito fluidizado, co-cristalização, liofilização; 

• Químicos: polimerização interfacial, inclusão molecular. 

 

3.4.1 Secagem por atomização 

 

A secagem por atomização é a transformação de soluções (ou suspensões) em 

partículas secas, a partir da secagem em ar quente, cujas características específicas 

são definidas por sua formulação; é utilizada quando o composto bioativo é envolvido 

por uma matriz protetora (ALVES, 2014; RÉ, 2006).  Usualmente, esse tipo de 

secagem é empregue pela indústria de alimentos por promover estabilidade 

microbiológica, evitar a possibilidade de haver degradação química e biológica e obter 



34 

 

algumas propriedades específicas, como solubilidade instantânea (ALVES, 2014; 

GHARSALLAOUI et al., 2007). Para avaliar a estabilidade de armazenamento (de 

pós), umidade, atividade de água e higroscopicidade são parâmetros essenciais, 

enquanto solubilidade e dissolubilidade são relacionadas a reconstituição (TONON et 

al., 2008). 

Para a secagem, partículas são aspergidas pelo atomizador na câmara de 

secagem, entrando em contato com o ar de secagem e criando névoa. O solvente 

evapora instantaneamente, modificando a solução para partículas sólidas, recolhidas 

pelo separador que as mantém em movimento e separando-as do ar de exaustão 

(ALVES, 2014).  

De acordo com Tonon et al. (2009a), características finais do produto obtido em 

atomizador serão afetadas por algumas variáveis, sendo elas concentração, vazão 

mássica, temperatura, velocidade, pressão do ar de secagem, temperatura do ar de 

entrada e saída e características físico-químicas da solução. Além disso, estas 

características vão ser influenciadas também pelo agente encapsulante utilizado. 

 

3.4.2 Agentes encapsulantes  

 

A escolha do material de parede influencia a qualidade do produto diretamente, 

pois reflete na estabilidade e eficiência de encapsulação (ZHAO e TANG, 2016). 

Portanto, é necessário selecionar o material de parede adequado, pois o mesmo 

exerce grande influência na estabilidade do produto; alguns aspectos básicos devem 

ser considerados ao desenvolver sistemas microencapsulados, como estabilidade do 

material a ser encapsulado, características do encapsulante e processo de 

microencapsulação (ALVES, 2014).  

O uso de diferentes agentes encapsulantes pode resultar em diferentes 

propriedades físico-químicas, a depender das características de cada agente (IDHAM 

et al., 2010, apud MAHDAVI et al., 2016). Os agentes encapsulantes mais estudados 

no método de spray drying são biopolímeros derivados de gomas naturais, gelatinas, 

derivados de leite e maltodextrina (GHARSALLAOUI et al., 2007).  

Um bom agente encapsulante deve apresentar molhabilidade e dispersão eficaz, 

baixa viscosidade em altas concentrações de sólidos, ser bom emulsionante ou 
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dispersante para estabilizar o material do núcleo, ter baixa higroscopicidade para 

melhor manipulação, máxima proteção do núcleo contra condições como luz, pH e 

oxigênio, boas propriedades de formação de filme e ausência de sabor ou odor 

desagradável, bem como baixo custo; resistência para manutenção das funções de 

proteção e liberação das substâncias é necessário para viabilidade até a aplicação da 

micropartícula (TANG E LI, 2013; MOREIRA, 2007; ALVES, 2014), 

Maltodextrinas apresentam alta solubilidade em água, baixa viscosidade, ausência 

de cor e baixa quantidade de açúcares, portanto usualmente são utilizadas como 

material de parede (ROBERT et al., 2010). São carboidratos, polímeros de glicose,  

geralmente obtidos pela hidrólise parcial (ácida ou enzimática) do amido de milho, 

apresentando em sua estrutura unidades de D-glicose unidas a ligações glicosídicas 

α(1- 4), tendo a fórmula geral igual a [(C6H10O5)nH2O]; suas propriedades estão ligadas 

ao grau de polimerização (DP) e dextrose equivalente (DE), que indicam o nível de 

hidrólise do polímero de amido durante o processamento da matéria-prima (BERTÉ, 

2011; FENNEMA, 2010; GHARSALLAOUI et al., 2007). A estrutura química da 

maltodextrina encontra-se na Figura 10.  

As maltodextrinas geralmente utilizadas na indústria tem DE entre 10 e 20 

(GHARSALLAOUI et al., 2007), e possuem propriedades de formação de filme, o que 

protege o composto ativo reduzindo a permeabilidade de oxigênio. Contudo, a baixa 

temperatura de transição vítrea pode levar a formação de cristais com o aumento de 

temperatura e consequentemente ruptura da integridade estrutural da matriz. Assim, 

pode haver liberação de ativos e degradação ou oxidação durante o armazenamento 

(BURATTO, 2018; ALVES, 2014).  

 

Figura 10 - Estrutura química da maltodextrina. 

 

Fonte: Autoria própria (2021).  
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Em vários estudos, é possível observar que a maltodextrina teve sucesso ao ser 

utilizada na microencapsulação de compostos bioativos, protegendo-os e melhorando 

sua estabilidade. Compostos fenólicos presentes no extrato aquoso de erva-mate 

apresentam características de instabilidade a luz, oxigênio e temperatura, sendo 

degradados por eles, o que torna a maltodextrina uma alternativa para exercer o efeito 

protetor necessário (NEDOVIC et al., 2011). 

 

3.5 Glucana 

 

β-glucanas são polissacarídeos formados por monômeros de D-glucose, unidos 

por ligações β-glicosídicas. Podem ser encontradas em diversas fontes naturais, como 

leveduras, cogumelos, bactérias, algas, cevada e aveia (ZHU et al., 2015). Ademais, 

apresentam uma grande variedade de atividades biológicas, como imunomodulador, 

anti envelhecimento e anti tumoral. Assim, atraíram atenção ao longo dos anos por 

suas características físicas e químicas; β-glucanas que provêm de diferentes fontes 

tem diferentes pesos moleculares e atividades biológicas (ZHU et al., 2016). Ainda de 

acordo com Zhu et al., (2016), glucanas podem apresentar ligações β-(1→3), β-(1→4), 

e β-(1→6).  

Glucanas são divididas em dois grupos, dependendo de sua configuração 

anomérica: α- e β-D-glucanas. Elas diferenciam-se na estereoquímica, onde ligações 

α-glucosídicas são formadas em posição axial, e ligações β-glucosídicas em posição 

equatorial na conformação de cadeira para carboidratos (KAGIMURA et al., 2015a). 

Algumas de suas características como biopolímeros dependem unicamente de sua 

fonte e processo de purificação (KHOURY et al., 2012). 

As β-glucanas têm inúmeras propriedades físicas, dentre elas propriedades 

espessantes, estabilizantes, emulsificantes e gelificantes (AHMAD et al., 2012). 

Apresentam potencial para utilização em produtos funcionais, pela ampla gama de 

benefícios para a saúde. O interesse do uso de β-glucanas de cereais é derivado, em 

maioria, de sua aplicação como fibra dietética funcional (ZHU, 2016).  

β-glucanas provenientes de cereais são polímeros de glucose que se diferenciam 

de outros polímeros por sua fonte e outras propriedades físico-químicas (REDMOND, 

FIELDER, 2006 apud ZHU et al., 2016); sua extração é complicada, fazendo com que 

o valor agregado da β-glucana proveniente de cereais seja maior que quando 
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proveniente de outras fontes (DAOU, ZHANG, 2012). Diversos métodos estão 

dis oníveis  ara a extração e  urificação de β-glucanas vindas de cereais. O método 

de extração a resenta efeitos na estrutura e  eso molecular das β-glucanas (ZHU et 

al., 2015).  

β-glucanas provindas de bactérias são produzidas a partir de processos em várias 

etapas, que necessitam de crescimento em micélio, consumo de substrato e 

catalização de enzimas glucana-hidrolíticas em biorreator (ZHU et al., 2016).  

A  rodução de β-glucana a partir de fungos é acompanhada pelo aumento da 

viscosidade, devido ao acumulo de biopolímero e crescimento microbiano, contudo, a 

viabilidade da técnica é afetada  ela  ossibilidade da β-glucana interferir na 

fermentação (ZHU et al., 2016).  

β-glucanas têm potencial de aplicação na farmacologia e na medicina, além de nas 

indústrias química, cosmética e alimentar; existem possíveis aplicações na medicina 

veterinária (ZHU et al., 2016). Suas propriedades espessantes, aglutinantes, 

emulsificantes e retentoras de água são interessantes para a indústria alimentícia 

(ZHU et al., 2016). Diversos  esquisadores utili aram β-glucanas como adicionais em 

alimentos, buscando melhorias na funcionalidade e características sensoriais. 

Pesquisadores adicionaram β-glucanas em diferentes alimentos, em busca da 

melhora de suas propriedades, tendo como exemplos Sarteshnizi et al. (2015), que 

utili aram amido, amido resistente e β-glucana na otimização da formulação de 

salsicha prebiótica, tendo efeitos notáveis nas propriedades físicas e sensoriais; 

Rinaldi et al. (2015) utili aram β-glucana e pectina em iogurte, obtendo rápida 

proteólise e maior proporção de aminoácidos que em iogurtes enriquecidos com 

amido ou sem β-glucana; Barone Lumaga et al. (2012) avaliaram a capacidade de 

satisfação de bebidas contendo β-glucana provinda de cevada (e consequentemente 

adoçada com sacarose por ela) pode controlar a ingestão de alimentos e gasto de 

energia em até 24h.  

 

3.5.1 (1→6) β–D-glucana (Lasiodiplodana) 

 

As (1→6) β–D-glucanas (Figura 11) são comumente encontradas como 

componentes insolúveis da parede celular de fungos como ascomicetos e 
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basidiomicetos (LESAGE e BUSSEY, 2006). Entretanto, uma (1→6) β–D-glucana 

exocelular chamada Lasiodiplodana é produzida pelo fungo Lasiodiplodia theobromae 

isolado (MMPI) (VASCONCELOS et al., 2008). Esta macromolécula é secretada no 

meio de cultura quando o microrganismo é cultivado em fermentação submersa, e 

pode ser facilmente recuperada por precipitação com etanol, sendo considerada uma 

extração mais econômica (CUNHA et al., 2012). 

 

Figura 11 – Estrutura química da (1→6) β–D-glucana. 

 

Fonte: Autoria própria (2021).  

 

Diversas propriedades biológicas têm sido observadas nesta β-glucana, como 

atividade antiproliferativa em células MCF-7 de câncer de mama mediado por estresse 

oxidativo (CUNHA et al., 2012; QUEIROZ et al., 2012), atividade hipocolesterolêmica 

(TÚRMINA et al., 2012), antioxidante e antimicrobiana quando sulfatada (CALEGARI 

et al., 2019), efeito protetor do DNA contra danos e inflamação induzida pela droga 

anticarcinogênica doxorubicina.  

 o organismo humano, os efeitos das β-glucanas são dependentes da estrutura 

da molécula e de sua fonte de obtenção. Ensaios clínicos indicaram a seguridade de 

consumo e fortalecimento do sistema imunológico de humanos que consumiram β-

glucanas insolúveis provenientes da parede celular de leveduras (STIER; 

EBBESKOTTE; GRUENWALD, 2014). 
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4 MATERIAL E MÉTODOS 

 

4.1 Material 

 

4.1.1 Obtenção do chá-mate 

 

A amostra de chá mate tostado, utilizada para a extração dos sólidos solúveis, foi 

doada por uma empresa sediada no município de Chopinzinho, Paraná. O referido 

chá é produzido de forma orgânica, com plantação localizada no município 

Chopinzinho – Paraná. O beneficiamento do produto consiste em um processo 

diferenciado do tradicionalmente empregado, onde é utilizado tempo de residência 

alto e temperatura de sapeco baixa (de 80 °C e 160 °C), seguido da etapa de secagem 

(50 °C, de 8 a 12h), cancheamento e tostagem. Para o processo de sapeco e 

secagem, a empresa utiliza apenas madeiras brancas, como bracatinga, eucalipto e 

madeiras provenientes do manejo de árvores no erval.  A extração dos sólidos solúveis 

para utilização na microencapsulação ocorreu em laboratório, utilizando 1 parte de 

chá para 10 de água (1:10 p:v), sendo a mistura aquecida até 95 °C e mantida em 

fervura por 1h e 30 min, seguida de agitação em shaker a 150 rpm até o resfriamento 

e coada em peneira e musseline para separação dos sólidos insolúveis. A 

quantificação de sólidos solúveis foi realizada de acordo com o item 0.  

 

4.1.2 Obtenção dos Agentes Encapsulantes 

 

Foi utilizada maltodextrina P.A. da marca Êxodo Científica, obtida comercialmente. 

A (1→6) β–D-glucana (Lasiodiplodana) foi produzida por processo fermentativo em 

laboratório pelo fungo ascomiceto Lasiodiplodia theobromae MMPI de acordo com 

Cunha et al. (2012). Para a inoculação do fungo, uma porção de micélio fúngico de 

uma cultura estoque de Lasiodiplodia theobromae MMPI foi transferido para placas de 

Petri contendo ágar saboraud, que foram incubadas por 72 horas em estufa 

bacteriológica. Em seguida, o micélio fúngico foi transferido para frascos Erlenmeyer 
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contendo 100 mL de Meio de Sais Minerais de Vogel – MMV (VOGUEL, 1956) e 

glicose na concentração de 5 g·L-1 e incubados a 28 °C sob agitação de 150 RPM por 

48 horas. A cultura foi centrifugada e os pellets de biomassa homogeneizados e 

ressuspendidos para obtenção de um inóculo padronizado (CUNHA et al., 2012).  

A lasiodiplodana foi produzida via cultivo submerso utilizado frascos Erlenmeyer 

de 250 mL e de 1 L, em shaker. Foram utilizados volumes de trabalho de 150 mL e de 

500 mL, com meio de fermentação de MMV (VOGUEL, 1956) e 20 g·L-1 de glicose 

(volumes de trabalho de 135 e 485 mL), e 10% (v/v) de inoculo padronizado. Após 72 

horas de incubação a 28 °C com agitação de 150 RPM, o meio de cultivo foi separado 

da biomassa celular via filtração e a lasiodiplodana foi precipitada do caldo com 3 

volumes de etanol a 4 °C, pela noite. A lasiodiplodana precipitada foi novamente 

solubilizada em água destilada a temperatura ambiente e submetida a dialise por cinco 

dias (com duas trocas diárias de água) (CUNHA et al., 2012). Ao final, o material 

dialisado foi auto clavado por 20 minutos entre 120 e 127 °C e 1,0 e 1,5 bar, e 

armazenado em frasco âmbar para congelamento, com uma porção separada para 

liofilização, seguida de das análises de espectroscopia no infravermelho e análise 

térmica (itens 4.2.4 e 4.2.11).  

 

4.1.3 Microencapsulação por spray-dryer (Secagem por Atomização) 

 

Foi utilizada condição otimizada por Berté (2011), com maltodextrina na 

concentração de 15%. Portanto, definiu-se 15% de maltodextrina, seguindo a 

condição otimizada, para as concentrações de 0,0% (CML0), 0,5% (CML1), 0,875% 

(CML2) e 1,25% (CML3) de lasiodiplodana (LAS) (definidas via experiencia prévia do 

grupo de pesquisa). As amostras foram misturadas, homogeneizadas em Ultraturrax® 

a 19500 rpm e acondicionadas em frascos escuros na geladeira, até o momento da 

secagem.  

A atomização das diferentes soluções foi adaptada de Negrão-Murakami et al. 

(2017), para atender as especificações do equipamento utilizado. Foi conduzida em 

um spray dryer modelo LM-MSD 1.0 (LabMaq). As condições operacionais de 

secagem foram temperatura do ar de entrada 150 ± 1 °C e de saída 65 ± 5 °C, com 

pressão de 4,5 bar, fluxo de ar ambiente de secagem de 35 L∙min-1, fluxo de 
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alimentação de 650 mL∙h-1 e bico atomizador de 1,2 mm, mantendo as soluções a 

temperatura ambiente e agitadas em agitador magnético durante a alimentação. As 

soluções com LAS foram mantidas a 40 °C sob agitação constante antes da 

alimentação, para garantir a homogeneização da mistura.  

 

4.2 Métodos 

 

4.2.1 Determinação dos hidrocarbonetos policíclicos aromáticos (HPAs) 

 

4.2.1.1 Extração de HPAs 

 

Foi utilizado o método QuEChERS (Quick, Easy, Cheap, Effective, Ruged and 

Safe), descrito por Ramalhosa et al. (2009) com alterações. 0,5 g da amostra foram 

extraídos com 4 mL de acetonitrila grau cromatográfico em vortex por 5 min. Em 

seguida, foi empregada partição, adicionando 2 g de Na2SO4 e 1 g de CH3COONa 

(seco em estufa a 150 °C por quatro horas, pois o reagente era hidratado e foi 

necessário eliminar todas as moléculas de água para uso do cromatógrafo a gás), 

com agitação em vortex novamente, por 3 min, e centrifugação por 20 min a 5000 rpm. 

O sobrenadante foi separado e foi feito o processo de limpeza com adição de 150 mg 

de Na2SO4 e 100 mg de resina PSA (primary secundary amine) e agitação em vortex 

por 3 min. Em seguida, foi realizada a filtração, em filtro milipore 0,45 μm e as 

amostras foram armazenadas em geladeira, protegidas da luz, até o momento da 

análise. 

 

4.2.1.2 Cromatografia Gasosa para Identificação e Quantificação de HPAs 

 

Foi utilizada a metodologia de Anyakora et al. (2005), com modificações para 

melhor adaptação do método ao cromatógrafo utilizado. Foi empregado Cromatógrafo 

a Gás com Detector por Ionização de Chama (CG-DIC), da marca Shimadzu, modelo 

GC-2010, com auto injetor AOC-20i. Foi utilizada coluna tipo capilar (0,25 mm x 30 m 

e 0,25 μm) contendo 5% difenil e 95% dimetil olisiloxano. 
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A temperatura inicial de forno foi de 80 ºC, mantida por 1 minuto, com temperatura 

programada até 200°C na taxa de 25 ºC∙min-1 e aquecimento até a temperatura final 

de 325 ºC numa taxa de 8,0 ºC∙min-1, onde foi mantida por 6 min, com tempo total de 

corrida de 33,43 min.  O volume de injeção das amostras foi de 2μL no modo splitless 

e foi utilizado hélio como gás de arraste numa taxa de 1,2 mL∙min-1. A temperatura do 

injetor e da linha de transferência foi mantida em 330 °C. 

Para a identificação e quantificação nas amostras, foi utilizado padrão analítico de 

16 hidrocarbonetos policíclicos aromáticos em ciclohexano, contendo naftaleno 

(NAP), acenafteno (ACN), acenaftileno (ACL), fluoreno (FLN), fenantreno (PHN), 

antraceno (AN), fluoranteno (FLT), pireno (PYR), benzo[a]antraceno (BAA), criseno 

(CHY), benzo[b]fluoranteno (BFF), benzo[k]fluoranteno (BKF), benzo[a]pireno (BaP), 

dibenz[a,h]antraceno (DBA), benzo[g,h,i]perileno (BGP) e indeno(1,2,3-cd)pireno 

(ICP) (Sigma-Aldrich), na concentração de 10 μg∙mL-1, a partir da qual foram feitas 

diluições seriadas para as concentrações de  5,0; 2,5; 1,0; 0,5; 0,25 e 0,1 μg∙mL-1, 

utilizando n-hexano grau cromatográfico (Macron).  

 

4.2.2 Avaliação da Eficiência de Encapsulação   

 

A eficiência de encapsulação considerou a relação entre a quantidade de 

compostos fenólicos totais do núcleo (CFN, que foram encapsulados) e da superfície 

(CFS, não encapsulados) (CALEFFI, 2014). O experimento dividiu-se em extrair os 

compostos fenólicos da superfície e romper as micropartículas para quantificação dos 

compostos do núcleo, sendo a eficiência calculada pela Equação 1, de Selamat, 

Muhamad e Sarmidi (2009). Para a ruptura das cápsulas e extração dos compostos 

fenólicos do núcleo, 0,5 g de amostra foi adicionada à 15 mL de metanol 80% (v/v) 

acidulado com 0,1% de HCl concentrado, seguido de agitação em vortex por 2 min, 

sonificação por 15 min e centrifugação por 5 min a 6000 rpm (SOUZA, 2013). Para 

extração dos compostos fenólicos da superfície, foram dissolvidos 0,2 g de amostra 

em 2,0 mL de etanol 80% (v/v), seguido de agitação em vortex por 2 min e 

centrifugação a 6000 rpm por 2 min (CALEFFI, 2014). Em seguida as extrações, o 

teor de compostos fenólicos totais do sobrenadante foi quantificado de acordo com o 

item 0.  
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Eficiência de encapsulação (%) =  
CFN−CFS

CFN
 x 100   Equação 1 

 

CFN: Conteúdo de fenólicos encapsulados no núcleo 

CFS: Conteúdo de fenólicos na superfície. 

 

4.2.3 Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) 

 

A morfologia das partículas foi analisada utilizando microscópio eletrônico de 

varredura Hitachi 3000. As amostras foram fixadas em suporte metálico com auxílio 

de uma fita dupla-face de carbono, sobre a qual foi fixada uma fita de cobre, submetida 

a metalização sob vácuo para se tornar eletricamente condutiva. A visualização foi 

realizada com o aumento necessário para que as partículas sejam visíveis.  

 

4.2.4 Espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (IV-TF) 

 

Os espectros de infravermelho das amostras encapsuladas, maltodextrina,  

lasiodiplodana e comerciais solúveis foram obtidos em espectrômetro Frontier (Perkin 

Elmer®, USA) na faixa espectral compreendida entre 400 e 4000 cm-1 , com resolução 

de 2 cm-1 e número de acumulações de 16 varreduras para cada espectro, utilizando 

a técnica de disco de KBr, com as amostras moídas e misturadas em brometo de 

potássio de grau espectroscópico (1:100), sendo prensadas e resultando em uma 

pastilha transparente a ser analisada (IURCKEVICZ, 2019b).  

 

4.2.5 Higroscopicidade 

 

A determinação ocorreu de acordo com o descrito por Cai e Corke (2000). 1 g de 

amostra foi colocada em uma placa de Petri previamente pesada em dessecador, 

contendo solução saturada de NaCl (cloreto de sódio) (Alphatec) com umidade relativa 

de 75,3% (24,7% de NaCl), a temperatura ambiente. Após 7 dias, o peso da placa foi 
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determinado e a porcentagem de higroscopicidade expressa como a massa de 

umidade adsorvida por 100 g de massa seca da amostra durante esse tempo, 

conforme a Equação 2. 

 

Higroscopicidade % = [(MF − MI) − MP] x 100     Equação 2 

 

MF= massa final da placa após 7 dias;  

MI = massa inicial da placa com a amostra em pó;  

MP = massa da placa.  

 

4.2.6 Umidade 

 

O método empregado foi baseado nas Normas Analíticas do Instituto Adolfo Lutz 

(2008), utilizando 2 g (ou 2 mL, quando amostra líquida) da amostra em cápsula de 

porcelana previamente pesada. A amostra foi deixada em estufa a 100 – 105 °C por 

3 horas, resfriada em dessecador com sílica gel e pesada, com a operação sendo 

repetida até peso constante. A análise foi realizada em triplicata.  

Para a determinação da umidade, foi utilizado o seguinte cálculo: 

 

Umidade em base úmida (%) =  
100 x N

P
  Equação 3 

 

N= número de gramas de umidade (peso inicial da amostra- peso final). 

P= número de gramas de amostra. 

O resultado final é expresso pela média da porcentagem de umidade das 

amostras. 

 

4.2.7 Dissolubilidade 

 

O teste de dissolução foi realizado com a adição de 1 g de amostra em 25 mL de 

água destilada. As amostras foram agitadas em agitador magnético e o tempo 
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determinado pela completa dissolução das amostras (NUNES, 2014) com tempo de 

dissolução expresso em segundos. A análise foi realizada em triplicata.  

 

4.2.8 Solubilidade 

 

A solubilidade foi determinada segundo o método descrito por Eastman e Moore 

(1984) e modificado por Cano-Chauca et al. (2005), onde 1 g do pó foi adicionado em 

100 mL de água destilada em um béquer, com agitação magnética por 5 minutos. A 

solução foi transferida para um tubo Falcon de 100 mL e centrifugada por 10 minutos 

a 10000 RPM. Em seguida, uma alíquota de 25 mL do sobrenadante foi transferida 

para uma placa de Petri previamente pesada e submetida a secagem em estufa com 

circulação de ar forçada por 3 h a 105 °C. Em seguida, as placas foram deixadas em 

um dessecador para resfriar até a pesagem. O cálculo utilizado para o percentual de 

solubilidade está descrito na Solubilidade % =
MS

MT
 x 100   Equação 4.   

 

Solubilidade % =
MS

MT
 x 100   Equação 4 

 

MS = massa de pó no sobrenadante após a secagem; 

MT = massa de pó total na alíquota retirada.  

 

4.2.9 Atividade de Água 

 

A atividade de água (Aw) das amostras foi medida utilizando um Analisador de 

Atividade Água LabMaster.aw (Novasina), após prévia estabilização das amostras a 

25 ºC durante 10 minutos.  

 

4.2.10 Colorimetria 

 

O perfil colorimétrico das amostras foi determinado utilizando o sistema CIELab 

(KONICA MINOLTA modelo CR-400), onde L* representa a luminosidade variando de 
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0 a 100 (preto a branco) a os parâmetros a* e b* são coordenadas colorimétricas, 

onde -a = verde, +a = vermelho; -b = azul e +b = amarelo, ambas com variação de -

60 para +60. Também foram avaliados os parâmetros C* (pureza) e h* (ângulo de 

tonalidade hue), calculados pelo equipamento a partir dos valores de a* e b* 

(Equações 6 e 7). O colorímetro foi calibrado com uma placa branca padrão (Y = 

93,50; x = 0,3114; y = 0,3190), conforme instruções do fabricante. As leituras foram 

realizadas em triplicata, sob iluminante D65 e ângulo 10°. A diferença total de cor 

(ΔE*) foi calculada de acordo com a equação 5.  

 

ΔE ∗ = √(ΔL∗2 + Δa∗2 + Δb∗2 )
2

  Equação 5 

𝐶 ∗ =  √𝑎∗2 + 𝑏∗2    Equação 6 

ℎ° = 𝑎 tan ( 𝑏∗

𝑎∗⁄  )    Equação 7 

 

4.2.11 Análise Térmica 

 

A determinação de parâmetros térmicos das amostras foi realizada por meio de 

análise termogravimétrica via análise térmica diferencial (TG-DTA). A análise iniciou 

com a obtenção da linha base; em um foi colocada a amostra e outro, vazio, foi a 

referência. O sistema de aquecimento foi programado para operar de 30 °C a 650 °C 

sob taxa de aquecimento de 10 ° ∙min-1, com fluxo de ar sintético de 100 mL∙min-1 e 

massa de aproximadamente 5 mg, em cadinho de α-alumina, conforme descrito por 

Lazzarotto (2017).   

 

4.2.12 Preparação dos Extratos Aquosos 

 

Para a preparação dos extratos, foi utilizada a metodologia de Gómez-Juaristi et 

al. (2018), com modificações em relação a concentração e filtragem. Foram 

preparados extratos em triplicata na concentração de 5000 ppm (5 g·L-1), utilizando 

água destilada em ponto de ebulição, deixado descansar por 5 minutos, seguido de 
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filtração com papel filtro e transferência para frascos cobertos de papel alumínio e 

armazenados em geladeira até o momento da análise, sendo a mesma realizada no 

dia seguinte. Quando necessário, os extratos foram diluídos no momento da análise. 

Estes extratos serão utilizados nas análises dos itens 0, 0, 0, 0, 0 e 0. 

 

4.2.13 Determinação do Teor de Compostos Fenólicos Totais 

 

A determinação de compostos fenólicos foi realizada conforme o método 

espectrofotométrico de Folin-Ciocalteu, descrito por Singleton et al. (1999). Uma 

alíquota de 0,5 mL de cada extrato foi transferida para tubos de ensaio, utilizando 

água destilada para o branco, seguida de 2,5 mL do reagente de Folin-Ciocalteu 

(10%). Após 5 minutos de repouso da amostra, adicionou-se 2,0 mL de solução de 

Na2CO3 (40 g∙L-1). As soluções foram conservadas ao abrigo da luz e temperatura 

ambiente por 2 horas, e então realizada a leitura de absorbância em 740 nm. O padrão 

de referência utilizado foi ácido gálico, a partir do qual foi construída uma curva de 

calibração nas concentrações de 100,0; 75,0; 50,0; 25,0; 10,0 e 5,0 mg·L-1, tratadas 

da mesma forma que as amostras. Os resultados foram expressos em mg equivalente 

ao ácido gálico  or grama de amostra (mg GAE∙g-1).  

 

4.2.14 Atividade de Sequestro do Radical DPPH● 

 

A determinação da atividade de sequestro do radical DPPH● foi realizada em 

referência ao Trolox, baseada na metodologia proposta por Brand-Williams, Cuvelier 

e Berset (1995). Uma alíquota de 100 µL do extrato foi adicionada à 3,9 mL da solução 

de DPPH (0,025 g·L-1, em etanol). Como branco foi utilizado etanol P.A. A leitura de 

absorbância foi realizada em espectrofotômetro a 517 nm após 80 min de reação, 

sendo que os tubos de ensaio foram mantidos ao abrigo da luz durante o ensaio. A 

curva padrão de Trolox foi construída nas concentrações de 0,77; 0,66; 0,55; 0,44; 

0,33; 0,22; 0,10 e 0,02 µmol de Trolox em etanol P.A., sendo tratada da mesma 

maneira que as amostras. Os resultados foram ex ressos em µmol de Trolox∙g-1 de 

amostra.   
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4.2.15 Método de Inibição do Radical ABTS+•   

 

A ca acidade de sequestro do radical ABTS●+ foi reali ada de acordo com o 

método descrito  or Rufino et al (2007).   radical ABTS●+ foi gerado a  artir da reação 

de 5 mL da solução aquosa ABTS (7 mM) com 88 μL de  ersulfato de  otássio 

(140mM), mantida ao abrigo da lu   or 16 horas. A ós isso, a solução foi diluída em 

etanol P.A. até a absorbância de 700 ± 0,05 em 734 nm. Em um tubo de ensaio, uma 

alíquota de 30 μL de extrato aquoso foi adicionada a 3,0 mL da solução de ABTS●+, 

homogenei ada manualmente e deixada em local escuro  or 6 minutos,  ara  osterior 

leitura no es ectrofotômetro com absorbância em 734 nm.  omo branco foi utili ado 

etanol P.A. 

A curva padrão de Trolox foi construída nas concentrações de 1,0; 0,77; 0,66; 0,55; 

0,44; 0,33; 0,22; 0,10 e 0,02 µmol de Trolox em etanol P.A., sendo tratada da mesma 

maneira que as amostras.  s resultados da atividade antioxidante serão ex ressos 

em μmol TEA ∙g 1 de amostra (TEA  – ca acidade antioxidante equivalente ao 

Trolox). 

 

4.2.16 Método de Redução do Íon Férrico (FRAP) 

 

Para a determinação da atividade antioxidante  or meio do método da redução do 

ferro ( RAP), foi utili ada a metodologia descrita  or Rufino et al. (2006).   reagente 

 RAP foi  re arado no momento da análise, através da mistura de 25 mL de tam ão 

acetato (0,3 M,  H 3,6), 2,5 mL de solução TPTZ (10 mM TPTZ em 40 mM H l) e 2,5 

mL de  e l3 (20 mM), em solução aquosa. Uma alíquota de 90 μL do extrato foi 

adicionada à 2,7 mL do reagente  RAP e 270 μL de água destilada; homogenei ada 

em agitador de tubos e incubada a 37 °  em banho maria  or 30 minutos. A leitura da 

absorbância foi reali ada em 595 nm, e  ara  erar o equi amento (branco) foi utili ada 

a solução  RAP. A curva de calibração foi construída com sulfato ferroso nas 

concentrações de 2000; 1500; 1000; 500; 200; 100 e 50 µM, e os resultados ex ressos 

em μmol  e2+∙g 1 de amostra. 



49 

 

 

4.2.17 Capacidade Antioxidante Total (CAOT) 

 

Para determinação da capacidade antioxidante total, foi utilizada a metodologia 

descrita por Sun et al. (2011). Alíquotas de extrato (0,30 mL) foram misturadas com 3 

mL da solução reagente (0,6 M de ácido sulfúrico, 28 mM de fosfato de sódio e 4 mM 

de molibdato de amônia). Os tubos foram encapados com papel alumínio e incubados 

em banho-maria a 95 °C por 90 min. Em seguida, os tubos foram resfriados à 

temperatura ambiente e a absorbância medida em 695 nm, utilizando água destilada 

como branco. Ácido ascórbico foi utilizado como padrão, sendo a curva de calibração 

construída nos pontos 1,25; 1,0; 0,75; 0,5; 0,25; 0,1 e 0,05 mM e tratada da mesma 

maneira que as amostras. A capacidade total antioxidante foi expressa mg 

equivalentes a ácido ascórbico por g de amostra. 

 

4.2.18 Cromatografia Líquida de Alta Eficiência para Compostos Bioativos 

 

Para identificação e quantificação de compostos bioativos (cafeína, quercetina, 

rutina, ácido 4-cafeoilquínico, ácido cafeico e ácido ferúlico), foram utilizados padrões 

analíticos desses compostos. Foram soluções individuais de cada padrão, na 

concentração de 500 mg∙L-1; quercetina e ácido ferúlico (Sigma Aldrich) foram 

preparados utilizando 15% de água ultrapura e 85% de acetonitrila grau 

cromatográfico (Supelco); cafeína (Reagen), rutina, quercetina, ácido cafeico (Sigma 

Aldrich) e ácido clorogênico (HWI group) foram preparados utilizando água ultrapura. 

Em seguida, foi feito um mix deles na concentração de 1125 mg∙L-1, e a partir dele 

foram feitas diluições seriadas para as concentrações de 750, 500, 250, 175, 100, 50, 

25, e 12,5, mg∙L-1. Os extratos, preparados de acordo com 0, foram diluídos para 

melhor encaixe na curva de calibração, e filtrados com filtro PFTE hidrofílico 0,45 µm.  

Para a análise, foi utilizado cromatógrafo Varian LC com detector de arranjo de 

fotodiodos (PDA), com detecção em varredura, entre 260 e 380 nm. A coluna utilizada 

foi C18 de fase reversa (250mm x 4,6 mm, 5 μm), em tem eratura 30±0,2°C, com fluxo 

de 1 mL∙min-1 e fase móvel em gradiente, utilizando como Fase A água ultrapura 
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acidificada com ácido acético (pH 2,74 e ácido acético PA Êxodo Científica), na razão 

de 98:2 v/v, e como Fase B acetonitrila grau cromatográfico (Supelco). A eluição 

seguiu as seguintes condições: iniciou-se com 5% de B, passando para 30% aos 10 

minutos, 38% de B aos 25 minutos, 50% de B em 28 minutos, 95% de B em 32 minutos 

e retornou-se para 5% de B aos 34 minutos, até 42 minutos, para limpeza da coluna.  

 

4.2.19 Tratamento Estatístico dos Dados 

 

Para avaliar as diferenças estatísticas entre as amostras, a cada análise, foi 

utilizado o teste estatístico de Anova One Way, via software Statistica. Ao aplicá-lo, 

foi obtido o valor de p, que, quando abaixo de 0,05, mostra que há diferença estatística 

significativa entre as amostras, em um intervalo de 95% de confiança.  
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5 RESULTADOS  

 

O processo de atomização por spray-drying do extrato aquoso de I. paraguariensis 

encapsulado com maltodextrina e/ou lasiodiplodana (LAS) produziu um pó fino 

amarelado, como pode ser observado na Figura 12.  

  

Figura 12 – Fotos das amostras encapsuladas CML0 (1), CML1 (2), CML2 (3) e CML3 (4). 

  

 

Fonte: Arquivo pessoal (2022).  

 

5.1 Rendimento e eficiência de encapsulação 

 

Na Tabela 1, encontram-se os rendimentos e perdas das amostras durante a 

encapsulação.   

 

Tabela 1 - Rendimento e perda na encapsulação. 

Amostra Rendimento (%) Perda (%) 

CML0 56,39 43,61 

CML1 51,72 48,28 

CML2 44,92 55,07 

CML3 49,61 50,39 

0,0% LAS (CML0); 0,5% LAS (CML1); 0,875% LAS (CML2); 1,25% LAS (CML3). 

Fonte: Autoria própria (2022).  

 

Apesar das limitações para obtenção de pó seco a partir da extração com água 

quente dos sólidos solúveis da erva-mate, cujo extrato utilizado para encapsulação 

continha 3,634% de sólidos solúveis, calculado a partir da Equação 3, o rendimento 

do processo de secagem por atomização pode ser considerado satisfatório, uma vez 

1 2

3 4

1 2

3 4
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que as porcentagens estiveram dentro do esperado para o equipamento (40 a 50% 

de rendimento e 50 a 60% de perda) concordando com o observado por Lima et al. 

(2017) para o mesmo modelo de equipamento.  

A maior parte das perdas de amostra ocorreram em função de aderência a parede 

do equipamento, mesmo utilizando elevado fluxo de ar e máxima pressão possível no 

equipamento para minimizar a perda. A amostra CML2 mostrou menor rendimento.   

Um dos desafios do processo de secagem por spray dryer é a presença de 

gotículas maiores que podem fazer com que aglomerados de partículas cheguem à 

parede da câmara antes que o processo de secagem esteja completo. Isto resulta na 

aderência e formação de depósitos, sendo a aderência de material à parede da 

câmara uma das principais causas de perda de produto durante o processo de 

secagem (WOO et al., 2007; TRIBOLI et al., 2014).  

Além da aderência do material particulado nas paredes da câmara de secagem 

durante o processo, podem ocorrer problemas de pegajosidade relacionados à baixa 

temperatura de transição vítrea em alguns tipos de produtos. Quando expostos às 

baixas temperaturas de secagem, eles estão sujeitos a sofrerem transformações, 

passando de um estado vítreo para um estado gomoso. Com isso, os pós resultantes 

da secagem apresentam uma maior interação com a água, maior coesão e maior 

adesão. (ALMEIDA, 2012; VARNER, 2014). 

Ao avaliar os parâmetros tecnológicos do pó seco obtido por pulverização de Ilex 

paraguariensis, em escala semi-industrial, tendo o dióxido de silício coloidal como 

excipiente de secagem, Yatsu, Borghetti e Bassani (2011) obtiveram um rendimento 

de 67%, o qual foi considerado satisfatório.  

O rendimento médio da microencapsulação do extrato de folha de maqui 

(Aristotelia chilensis [Molina] Stuntz) com 5% de goma arábica variou entre 38 e 48%, 

enquanto que com 15% de goma arábica foi de 39% (Vidal et al., 2013). Ao encapsular 

o extrato de própolis vermelha utilizando atomização por spray dryer o rendimento foi 

de 24 a 51% com agentes carreadores utilizados goma xantana, isolado de proteína 

do leite e proteínas da soja (ALMEIDA et al., 2019).  

Cápsulas de maltodextrina com rendimentos altos de 87,4% foram obtidos com o 

extrato de Citrus aurantim pelo método de spray dryer por Ghazali, Gharekhani e 

Hamishekar (2019).  
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Na Tabela 2, encontram-se os resultados da eficiência de encapsulação de cada 

amostra, a partir dos teores de compostos fenólicos totais do núcleo e da superfície 

dos encapsulados, utilizando a Equação 1. 

 

Tabela 2 - Eficiência de encapsulação. 

Amostra Eficiência da encapsulação (%) 

CML0 70,16 a 

CML1 66,54 b 

CML2 66,70 b 

CML3 66,65 b 

0,0% LAS (CML0); 0,5% LAS (CML1); 0,875% LAS (CML2); 1,25% LAS (CML3).  

Letras diferentes na mesma coluna indicam diferença significativa, p< 0,05.  

Fonte: Autoria própria (2022). 

 

A eficiência de encapsulação variou de 66,54 a 70,16%, sendo que a amostra com 

adição de somente maltodextrina teve diferença estatística significativa (em um nível 

de 5% de significância) quando comparada com as amostras onde houve adição de 

lasiodiplodana (LAS). Foi observado que a adição de LAS diminuiu a eficiência de 

encapsulação, mas sua adição em qualquer porcentagem não gerou diferenças 

estatísticas significativas. Sobieralska e Kurek (2019) obtiveram aumento da eficiência 

de encapsulação com a adição de pequenas quantidades de β-glucana (BG) em 

antocianinas de extrato de sabugueiro quando comparado ao uso de goma arábica e 

maltodextrina como agentes encapsulantes. Tais autores verificaram eficiência de 

80,45% para a mistura de 92,5 g de maltodextrina e 7,5 g de goma arábica em 200 

mL de extrato, e 93,91% para 0,5% de BG, ao contrário deste estudo.  

Ding et al. (2020) encontraram 56,1% de eficiência para luteína microencapsulada 

com maior concentração maltodextrina e maior temperatura no ar de secagem, abaixo 

do encontrado neste estudo; Buratto (2018) reportou 95,26% de eficiência para polpa 

de feijoa, quando utilizou 10% de maltodextrina na encapsulação e ar de secagem a 

150 °C. Estes resultados são superiores ao encontrado neste estudo utilizando a 

mesma temperatura no ar de secagem. Mahdavi et al. (2016) observaram 89.491% 

de eficiência para 12% de maltodextrina na encapsulação de antocianinas, valores 

também superiores ao encontrado neste estudo. 
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As partículas microencapsuladas de arônia (Aronia melanocarpa) com goma 

arábica exibiram alto rendimento de encapsulamento (eficiência), com valores 

superiores a 80% para compostos totais e 74,66 a 87,29% para antocianinas 

individuais, indicando que a secagem por pulverização foi uma técnica 

conveniente para microencapsulação (ĆUJIĆ- IK LIĆ et al. 2018).  

 

 5.2 Identificação e quantificação de HPAS 

 

A técnica de Cromatografia Gasosa com Detector por Ionização de Chama (CG-

DIC), utiliza uma chama por onde a amostra passa e as moléculas orgânicas são 

oxidadas produzindo íons, os quais são mensurados em seguida. Na identificação e 

quantificação dos compostos, foi utilizado um mix de padrões analíticos de 

Hidrocarbonetos Policíclicos Aromáticos (HPAs), cujo cromatograma encontra-se na 

Figura 13. 

 

Figura 13 - Cromatograma do mix de HPAs via CG-DIC em 10 ug·mL-1, com os picos identificados. 

 

Identificação dos picos: 1– naftaleno; 2- acenaftaleno; 3- acenaftileno; 4- fluoreno; 5- fenantreno; 6- 
antraceno; 7- fluoranteno; 8- pireno; 9- benzo[a]antraceno; 10- criseno; 11- benzo[k]fluoranteno; 12- 

benzo[k]fluoranteno; 13- benzo[a]pireno; 14- benzo[g,h,i]perileno; 15- dibenzo[a,h]antraceno; 16- 
indeno[1,2,3-cd]pireno.  

Fonte: Autoria própria (2022). 
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O tempo de retenção (T.R.) em minutos, equação de regressão e coeficiente de 

determinação (R2) dos compostos buscados via CG-DIC encontra-se na Tabela 3. 

Para os HPAs benzo]g,h,i]perileno (BGP), dibenzo[a,h]antraceno  (DBA) e 

indeno[1,2,3-cd]pireno (ICP), foi possível realizar apenas a detecção, pois as 

concentrações dos mesmos estavam abaixo do limite de quantificação. 

 

Tabela 3 - Tempo de retenção (T.R.), equação de regressão e coeficiente de determinação (R²) para 

os HPAs buscados via CG-DIC.  

Composto T.R. (min) Equação de regressão R2 

Naftaleno 6,031 y = 33740x + 23048 0,8982 

Acenaftileno 7,025 y = 21702x - 2778,1 0,9992 

Acenafteno 7,249 y = 24153x - 4322,9 0,9982 

Fluoreno 7,919 y = 23703x - 3995,9 0,9990 

Fenantreno 9,472 y = 24924x - 3202,1 0,9999 

Antraceno 9,554 y = 25400x - 4175,7 0,9997 

Fluoranteno 11,983 y = 27024x - 2009,9 0,9999 

Pireno 12,523 y = 27105x - 849,98 0,9999 

Benzo[a]antraceno 15,685 y = 27862x - 1761,3 0,9995 

Criseno 15,802 y = 25857x + 1088,9 0,9993 

Benzo[b]fluoranteno 18,608 y = 29744x - 7144,8 0,9982 

Benzo[k]fluoranteno 18,672 y = 31631x – 7219,0 0,9984 

Benzo[a]pireno 19,430 y = 30013x - 2275,6 1 

Benzo[g,h,i]perileno 22,114 - - 

Dibenzo[a,h]antraceno 22,719 - - 

Indeno[1,2,3-cd]pireno 22,954 - - 

Fonte: Autoria própria (2022). 

 

As curvas de calibração apresentaram boa relação linear entre área do pico e a 

concentração do analito, com R2>0,99 para quase todos os compostos analisados, 

exceto para o naftaleno (0,8982). A quantificação dos compostos nas amostras foi 

realizada com a identificação dos picos correspondentes a cada HPA (cujos 

cromatogramas estão apresentados na Figura 14), a partir do tempo de retenção, para 

aplicação na equação de regressão correspondente, encontrando-se na Tabela 4.  
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Figura 14 - Cromatogramas de HPAs das amostras encapsuladas. 

Fonte: Autoria própria (2022). 

  

Tabela 4 - Quantificação dos HPAs das amostras encapsuladas (Média ± DP) (µg·g-1). 

 CML0 CML1 CML2 CML3 

ACL  1,380 a ± 0,042 1,473 a ± 0,092 1,524 a ± 0,150 1,452 a ± 0,110 

ACN  2,671 c ± 0,273 4,375 a ± 0,186 3,469 b ± 0,242 3,109 bc ± 0,383 

FLN  1,843 a ± 0,093 1,446 b ± 0,043 1,683 a ± 0,055 1,742 a ± 0,058 

CHY 0,132 a ± 0,005 0,134 a ± 0,088 0,141 a ± 0,090 0,093 a ± 0,022 

BAP 0,998 b ± 0,004 0,988 b ± 0,038 1,493 a ± 0,096 1,044 b ± 0,080 

ICP D D D D 

ACL: acenaftileno; ACN: acenafteno; FLN: fluoreno; CHY: criseno; BAP: benzo[a]pireno; ICP: 

indeno[1,2,3-cd]pireno; D: detectado; 0,0% LAS (CML0); 0,5% LAS (CML1); 0,875% LAS (CML2); 

1,25% LAS (CML3). DP: Desvio Padrão. Letras diferentes na mesma linha indicam diferença 

significativa, p< 0,05. 

Fonte: Autoria própria (2022). 

 

A quantificação dos HPAs apresentou as seguintes variações: a) acenaftileno 

(ACL) variou de 1,380 a 1,524 µg·g-1, e todas as amostras foram estatisticamente 

semelhantes; b) acenafteno (ACN) variou de 2,671 a 4,375 µg·g-1, a amostra CML1 
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apresentou diferenças estatísticas significativas com todas as amostras, CML2 e 

CML3 são estatisticamente semelhantes, e CML0 e CML3 também apresentam 

semelhanças estatisticamente significativas; c) fluoreno (FLN) variou de 1,446 a 1,843 

µg·g-1; a amostra CML1 apresentou diferenças estatísticas significativas de todas as 

amostras; CML0, CML2 e CML3 apresentaram semelhanças estatísticas; d) criseno 

(CHY) variou de 0,093 a 0,141 µg·g-1; e todas as amostras foram estatisticamente 

semelhantes; e) benzo[a]pireno (BAP) variou de 0,988 a 1,493 µg·g-1, sendo a 

amostra CML2 estatisticamente diferente de todas as demais; CML0, CML1 e CML3 

apresentaram semelhanças estatísticas.  

De acordo com a legislação da União Europeia, por meio da EC n°1255/2020, o 

máximo de BAP permitido é de 10,0 µg∙kg-1, e para a soma de BAP, BAA 

(benzo[a]antraceno), BKF (benzo[k]fluoranteno) e CHY (criseno) de 50,0 µg∙kg-1 em 

alimentos de origem vegetal em pó para a preparação de bebidas. Portanto, todas as 

amostras encapsuladas estão acima do permitido pela legislação da União Europeia. 

Para CML0, há 1130,0 µg∙kg-1, para CML1, há 1122,0 µg∙kg-1, para CML2, há 1634,0 

µg∙kg-1 e para CML3, há 1066,0 µg∙kg-1 para a soma dos HPAs citados. Também de 

acordo com esta legislação, 10,0 µg∙kg-1 é o valor máximo de BAP em ervas secas e 

suplementos alimentares que contém botânicos, logo, está acima do permitido 

também nesta categoria.  

Vieira et al. (2010) encontraram em erva-mate nativa e de cultivares de três 

produtores, após todas as etapas do cancheamento, variações de 130 a 201 µg∙kg-1 

para ACL, de 180 a 250 µg∙kg-1 para ACN, de 610 a 720 µg∙kg-1 para FLN, de 105 a 

145 µg∙kg-1 para CHY, de 18,9 a 54,7 µg∙kg-1 para BAP, todos abaixo do encontrado 

neste estudo, e quantificou ICP, obtendo variação de 107 a 198 µg∙kg-1. Zuin et al. 

(2005) encontraram, para chá mate, ACN variando de 290,2 a 1156,23 ng∙L-1, CHY 

variando de 4,2 a 40,5 3 ng∙L-1, e BAP variando de 11,3 a 22,6 3 ng∙L-1, todos abaixo 

deste estudo.  

Rolle et al. (2017) encontraram 20,1 e 18,3 ng∙g-1 de BAP, 14,8 e 13,6 ng∙g-1 de 

CHY, para chá mate e chá verde, respectivamente; além disso, quantificaram 

benzo[a]antraceno, benzo[b]fluoranteno, benzo[k]fluoranteno, benzo[g,h,i]perileno, 

dibenzo[a,h]antraceno e indeno[1,2,3-cd]pireno (17,6 e 16,1 ng∙g-1 para chás mate e 

verde) identificado, porém não quantificado nas amostras encapsuladas.  
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 Tfouni et al. (2018) compararam 10 diferentes variedades de chás em infusão do 

Brasil, incluindo chá mate e chás preto, branco e verde (Camellia sinensis), buscando 

quantificar quatro HPAs: benzo[a]antraceno, criseno, benzo[b]fluoranteno e 

benzo[a]pireno. Para chá mate, BAP variou de 113 a 322 µg∙kg-1 em três diferentes 

marcas, apresentando a maior contaminação por HPAs quando comparado aos 

demais chás estudados; mesmo com valores de contaminação considerados altos, a 

quantificação encontrada esteve abaixo do observado nas amostras encapsuladas. 

Ao analisar infusões das amostras, observou-se um nível de transferência de HPAs 

baixo, estando todas as amostras abaixo do limite de quantificação.  

Panzl et al. (2022) encontraram, em infusão de folhas secas de erva-mate, BAP 

variando de 0,3 a 1,1 ng∙g-1 e CHY variando de 0,6 a 4,6 ng∙g-1, abaixo do encontrado 

neste estudo. Também encontraram presença de antraceno, fluoranteno, fenantreno 

e pireno nas infusões. Este estudo também buscou verificar qual a quantidade de 

HPAs transferida para infusões; em geral, houve transferência de 0,11 a 0,54% para 

os seis referidos HPAs, e de 0,42% de transferência para o BAP. Oranuba et al. 

(2018), em uma revisão, observaram que estudos publicados recentemente 

apresentam transferência de BAP de amostras de planta para infusões pode variar de 

valores insignificantes a 50%, dependendo do método de extração/infusão utilizado.  

A transferência dos HPAs do chá mate para os encapsulados pode estar 

relacionada a temperatura (próxima a 100 °C) e tempo de extração dos sólidos 

solúveis (1h e 30 min), apesar da baixa solubilidade dos mesmos em água.  

A presença de HPAs em erva-mate e derivados pode ser atribuída ao sapeco e a 

secagem. De acordo com Camargo e Toledo (2002), as concentrações de HPAs altas 

na erva-mate advém dessas etapas, onde há contato com fogo e fumaça derivada da 

combustão parcial da madeira, e, de acordo com Vieira et al. (2010), também pode 

haver contaminação pela presença de HPAs no ambiente, por meio da deposição 

atmosférica nas folhas.  

HPAs que contém de 2 a 4 anéis aromáticos são considerados menos tóxicos que 

os com de 5 a 6 anéis (VIEIRA ET AL., 2010); a presença de HPAs com 2 a 4 anéis 

foi dominante nas amostras, apesar do benzo[a]pireno ser considerado o HPA mais 

carcinogênico pela USEPA. Nestas amostras, pode-se concluir que HPAs foram 

liberados pela combustão da madeira durante a secagem e o sapeco, e absorvidos 
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pelas folhas durante o contato prolongado com a fumaça nas etapas de 

processamento para formação do chá mate.  

A alta concentração de HPAs nas amostras, baseando-se na legislação europeia 

e no encontrado pelos demais pesquisadores citados, suporta a hipótese que de o 

potencial carcinogênico da erva-mate pode estar relacionado ao seu conteúdo de 

HPAs, concordando com Kamangar et al. (2008); contudo, é importante ressaltar que 

a temperatura de consumo também aumenta o risco de câncer esofágico (ORANUBA 

et al, 2018). 

 

5.3 Análises das microcápsulas 

 

Dentre os parâmetros necessários para avaliar a estabilidade de um pó, estão 

higroscopicidade e atividade de água, e sua reconstituição está relacionada a 

dissolubilidade e solubilidade (TONON et al., 2008). Na Tabela 5, encontram-se as 

características físicas das amostras encapsuladas em base úmida.  

 

Tabela 5 - Características físicas das amostras encapsuladas em base úmida (Média ± DP). 

 Aw Umidade (%) Higros. (%) Dissol. (s) Solubil. (%) 

CML0 0,154 a ± 0,003  0,302 a ± 0,015  23,413 a ± 0,260  28,86 b ± 1,576  98,265 a ± 1,249 

CML1 0,083 c ± 0,002  0,499 a ± 0,315  23,093 a ± 0,571  51,26 a ± 1,575  98,570 a ± 1,501  

CML2 0,117 b ± 0,003  0,502 a ± 0,125  21,363 b ± 0,417  27,59 b ± 1,055  96,949 a ± 1,535  

CML3 0,123 b ± 0,006  0,526 a ± 0,221  21,870 b ± 0,243  20,70 c ± 1,114  95,734 a ± 1,496  

0,0% LAS (CML0); 0,5% LAS (CML1); 0,875% LAS (CML2); 1,25% LAS (CML3). Higros.: 

higroscopicidade; Dissol.: dissolubilidade; Solubil.: solubilidade; DP: Desvio Padrão. Letras diferentes 

na mesma coluna indicam diferença significativa, p< 0,05.  

Fonte: Autoria própria (2022). 

 

A atividade de água variou de 0,083 a 0,154, sendo CML2 e CML3 estatisticamente 

semelhantes, e CML0 e CML1 apresentam diferenças estatísticas significativas 

quando comparadas com as demais. A adição de LAS levou a diminuição da Aw em 

níveis estatisticamente significativos ao comparada com microcápsulas contendo 

apenas maltodextrina. A secagem por pulverização proporciona produtos com baixa 

atividade de água, com valores entre 0,2 e 0,6 (SHISHIR; CHEN, 2017); Aw abaixo 
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de 0,60 indica a estabilidade microbiológica de um alimento, pois não há teor alto de 

água livre para que reações bioquímicas ocorram, o que diminui o prazo de validade 

(FENNEMA, 2010). Assim, ao analisar os dados obtidos neste trabalho, pode ser 

inferido que há alta resistência oxidativa e microbiológica dos microencapsulados 

obtidos.  

Nunes (2014) obteve valores de Aw entre 0,205 e 0,279 para extratos de erva-

mate microencapsulados com diferentes concentrações de maltodextrina, estando 

acima do encontrado neste estudo; Iurckevicz (2019a) obteve 0,41 para nanocápsulas 

de extrato de Baccharis dracunculifolia com LAS, estando acima deste estudo.  

A umidade das amostras variou de 0,302 a 0,526%, porém, as amostras não 

apresentaram diferenças estatísticas significativas entre si, logo não é possível afirmar 

que a adição de LAS alterou a umidade das microcápsulas. Sobieralska e Kurek 

(2019) encontraram umidade entre 1,15 e 1,39% em cápsulas de BG e extrato de 

sabugueiro, acima do observado; Fernandes, Borges e Botrel (2014) encontraram 

1,55% de umidade em microcápsulas de óleo essencial de alecrim com maltodextrina, 

e Kang et al. (2019) 0,56% em microcápsulas de clorofila com 10% de maltodextrina, 

sendo o valor mais próximo aos encontrados neste estudo. Considerando as 

condições de secagem e que todas as amostras foram estocadas em frascos de vidro 

imediatamente após a secagem, a umidade das microcápsulas não foi influenciada 

por características externas.  

Mahdavi et al. (2016) encapsularam extrato de Berberis vulgaris com diferentes 

materiais de parede em spray dryer, e observaram que o aumento da higroscopicidade 

é inversamente proporcional ao teor de umidade, sendo isso relacionado ao gradiente 

de concentração de água entre o ar da vizinhança e o sistema; o mesmo foi observado 

neste trabalho, com as maiores higroscopicidades pertencendo aos menores teores 

de umidade, e também por Sobieralska e Kurek (2019) em cápsulas de extrato de 

sabugueiro com BG.  

A higroscopicidade é uma importante característica a ser analisada em pós por se 

relacionar diretamente com a capacidade de absorver a umidade do ar, que variou de 

21,363% a 23,413%. As amostras com maiores higroscopicidades, CML0 e CML1, 

não apresentaram diferenças estatísticas significativas entre si; a amostra CML2 

apresentou a menor higroscopicidade; como não houve diferença estatística 

significativa ao compará-la com CML3, é possível afirmar que a adição de 
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lasiodiplodana (LAS) acima de 0,875% diminui a higroscopicidade do produto, quando 

comparado com microcápsulas com apenas maltodextrina e LAS até 0,5%. 

De acordo com o padrão estabelecido por GEA Niro Research Laboratory (2005), 

pós com higroscopicidade entre 20,1 e 25,0% são considerados muito higroscópicos. 

Os valores encontrados nas amostras produzidas podem implicar em cuidados 

especiais com embalagem, conservação e manutenção da estabilidade do produto 

final (CANO-CHAUCA et al., 2005; LEÓN-MARTÍNEZ, MÉNDEZ-LAGUNAS E 

RODRÍGUEZ-RAMÍREZ, 2010) 

A higroscopicidade esteve acima do observado por Sobieralska e Kurek (2019) em 

antocianinas de extrato de sabugueiro encapsulado com β-glucana (BG) (12 a 15% 

de higroscopicidade, com β-glucana variando de 0,5 a 3,0%), contudo, os autores 

também observaram que as menores porcentagens de BG adicionadas como material 

de parede levaram a maiores valores de higroscopicidade. Mahdavi et al. (2016) 

obteve 20,447% em extrato de Barberry com maltodextrina, próximo a este estudo, e 

Buratto (2018) obteve microcápsulas de polpa de feijoa e maltodextrina em diferentes 

condições com higroscopicidade entre 24,33 e 13,15%, abaixo deste estudo. Silva 

(2020) encontrou higroscopicidade de 4,92% para microcápsulas de extrato de chá 

verde e 3,66% para microcápsulas de extrato de chá ver encapsulado com 

maltodextrina e goma de cajueiro, abaixo do observado neste estudo. 

A dissolubilidade, tempo que a amostra demora para diluir em água sob agitação, 

variou de 20,703 a 51,263 s. A amostra com maior quantidade de LAS (CML3) teve a 

melhor dissolubilidade, diferindo estatisticamente das demais; a amostra com adição 

de 0,875% de LAS (CML2) teve a dissolubilidade semelhante a amostra com apenas 

maltodextrina (CML0), e a amostra CML1 teve a dissolubilidade mais lenta, diferindo 

estatisticamente de todas as demais. Foi observado que, quanto menor a adição de 

LAS, mais lenta é a dissolução, e 0,875% de LAS a porcentagem cuja dissolução mais 

se aproxima da amostra com apenas maltodextrina adicionada.  

Para Buratto (2018), o tempo de dissolução das microcápsulas com maltodextrina 

variou de 197 a 378 s, acima do observado. Para Nunes et al. (2015), extrato de erva-

mate criocentrado seco em spray dryer teve a dissolubilidade variando entre 292,01 e 

588,66 s para diferentes concentrações de maltodextrina, acima do observado neste 

estudo. Khuenpet et al. (2016) encontraram solubilidade variando de 0,75 a 1,33 min, 

acima do observado neste estudo, exceto para CML1, para caldo de cana de açúcar.  
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A solubilidade, porcentagem de material que se solubiliza em água em temperatura 

ambiente, variou de 95,734 a 98,570%, e os resultados não apresentaram diferenças 

estatísticas significativas entre si, logo, a adição de LAS em até 1,25% não modifica a 

solubilidade de microcápsulas com adição de 15% de maltodextrina.  

Sobieralska e Kurek (2019) encontraram solubilidade entre 89,14 e 90,18% para 

microcápsulas com diferentes concentrações de extrato de sabugueiro e BG, estando 

abaixo deste estudo, e Pieczykolan e Kurek (2019), encontraram solubilidade de 

89,54% para antocianinas de Aronia melanocarpa microencapsulada com 

maltodextrina e BG. Segundo Cano-Chauca et al. (2005), a adição de maltodextrina 

aumenta a solubilidade dos produtos, por apresentar alta capacidade de se dissolver.  

Na Figura 15, pode ser observada a micrografia das partículas de maltodextrina 

com ampliação de 200x. As partículas apresentam-se extremamente fragmentadas, 

com formas irregulares e dimensões variadas. Tais características estão em 

concordância com o observado por Takeiti (2007) para maltodextrinas provenientes 

da hidrólise do amido de milho. O autor destaca que maltodextrinas geralmente são 

produzidas por meio de hidrolise parcial, purificação e secagem por spray dryer, sendo 

a estrutura granular do amido perdida por tratamentos enzimáticos e físicos.  

Na Figura 16, pode ser observada a micrografia da lasiodiplodana com ampliação 

de 400x. A lasiodiplodana apresentou filmes finos e translúcidos e uma superfície 

irregular, com formação de dobras e torções (que podem ser observadas na Figura 

16b) ao longo de sua área superficial, o que está de acordo com o previamente 

descrito por Calegari (2016). Também podem ser observados grânulos irregulares e 

aglomerados (mais visíveis na superfície da Figura 16a), semelhantes as estruturas 

observadas por Kagimura et al. (2015b) em lasiodiplodana produzida em fermentador 

de tanque de mistura (STR). 
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Figura 15 - Micrografia da maltodextrina empregada no processo. 

 

Fonte: Autoria própria (2022). 

Figura 16 – Detalhes da superfície da lasiodiplodana aproximada 400x. 

 

Fonte: Autoria própria (2022). 

 

Na Figura 17, encontram-se as micrografias de MEV das amostras encapsuladas. 

A amostra CML0 (a) apresentou microcápsulas cujas dimensões variaram de 2,38 a 

7,75 µm. A amostra CML1 (b) apresentou microcápsulas que variaram de 3,10 a 13,9 

µm; a amostra CML2 (c) apresentou microcápsulas que variaram de 2,30 a 9,57 µm; 

e a amostra CML3 apresentou microcápsulas que variaram de 3,32 a 15,3 µm. 

Observou-se que a adição de LAS contribuiu para o aumento das dimensões das 

microcápsulas, sendo obtidas partículas maiores quando usado 1,25% de LAS. 

As micrografias mostraram partículas na forma de esferas ocas, com dimensões 

não uniformes e superfície irregular e enrugada. O mesmo foi observado por Tonon 

et al. (2009b). Segundo estes autores o enrugamento da superfície se deve a baixa 

temperatura do ar de entrada utilizado, que promove uma transferência de calor mais 

lenta e gera partículas com a crosta maleável e colapsada. Para Fernandes, Borges 

e Botrel (2014), o formato esférico e oco é típico de materiais produzidos via spray 

a b 



64 

 

dryer, como consequência da expansão das bolhas de ar presas na partícula, 

acompanhadas de encolhimento do material de revestimento em função da secagem 

da partícula. 

 

Figura 17 – Microcápsulas de CML0 (a) aproximadas 800x e de CML1 (b), CML2 (c) e CML3 (d) 

aproximadas 300x. 

 

Fonte: Autoria própria (2022). 

 

Os espectros de infravermelho com transformada de Fourier obtidos estão 

apresentados na Figura 18. Os espectros foram utilizados para verificar semelhanças 

e diferenças entre as micropartículas e os agentes encapsulantes.   

 

c 

b a 

d 
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Figura 18 - Espectro IV-TF de: maltodextrina (a), lasiodiplodana (b), CML0 (c), CML1 (d), CML2 (e) e 

CML3 (f). 

 

Fonte: Autoria própria (2022). 

 

Todos os espectros IV-TF mostram bandas intensas na região de 3300 cm-1, que 

correspondem a vibração de estiramento de hidroxilas (−OH), característica de 

amostras de polissacarídeos (IURCKEVICZ et al. 2019). As bandas na região de 2930 

cm-1, podem ser atribuídas à deformação axial assimétrica de grupamentos metileno, 

as CH2 (SILVERSTEIN, 2000), também presentes em polissacarídeos. 
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A maltodextrina (Figura 18a) apresenta, além das bandas em 3348 e 2929 cm-1, 

bandas em 1024, 1079 e 1154 cm-1, que estão relacionadas às vibrações de 

alongamento de CO e de flexão de C−OH. As bandas observadas de 800 a 1200 cm-

1 (931, 1024, 1079 e 1154 cm-1) estão relacionadas ao estiramento da ligação C−O, 

sendo características do anel anidroglucose, de acordo com Castro-Cabado, Casado 

e San Román (2016). Estes resultados concordam com o encontrado por Kang et al. 

(2019).  

No espectro da lasiodiplodana (Figura 18b), há uma banda em 1334 cm-1 

correspondente à flexão da hidroxila do grupo C−OH (Figura 11). As bandas 

observadas em torno de 1384 e 1421 cm-1, estão relacionadas à deformação dos 

grupos C−OH e CH2 de maneira simétrica, e em 1080 cm-1 também são observadas 

vibrações simétricas do estiramento da ligação C−O−C, que, de acordo com 

Iurckevicz (2019), são característica de açúcares. A banda observada em 890 cm-1 é 

atribuída a configuração β da estrutura da glucana (WA G; ZHA G, 2009). 

Em todos os espectros das micropartículas (Figura 18c, 18d, 18e e 18f), uma 

banda larga entre 3335 e 3365 cm-1 é observada e está relacionada a vibração de 

estiramento de −OH que pode ser atribuída à presença de compostos fenólicos. As 

bandas entre 1611 e 1412 cm-1 correspondem à deformação axial C=C em compostos 

aromáticos, estando relacionadas a flavonoides (SILVA et al., 2005). As bandas em 

torno de 1020 cm-1 (C−O e C−O−C), 1440 cm-1 (=CH2, =C−H e −C−H) e 1600 cm-1 

(C–C e H–O–H) estão relacionadas a compostos aromáticos com ligações de fenol, 

similares aos presentes em compostos polifenólicos (SANTIAGO-ADAME et al., 

2015). 

A cor é um dos mais importantes atributos sensoriais para a aceitação do produto. 

De acordo com Quek, Chok e Swedlund (2008), a cor reflete a atratividade e afeta a 

percepção sensorial dos produtos. A quantificação dos atributos de cor das amostras 

encapsuladas encontra-se na Tabela 6.  

A cor das amostras é alterada pelo agente carreador maltodextrina, uma vez que 

esse apresenta coloração branca e, desse modo, dilui os pigmentos presentes no 

extrato, alterando sua coloração. Porém, observou-se que a adição de LAS nas 

microcápsulas não afetou os parâmetros de cor de maneira significativa. 
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Tabela 6 - Valores dos parâmetros de cor obtidos via CieLab amostras encapsuladas (Média ± DP). 

 L* a* b* C* h* (°) 

CML0 64,607 b ± 0,261 6,063 ab ± 0,172 24,053 a ± 0,649 24,807 a ± 0,674 75,860 a ± 0,030 

CML1 66,410 a ± 0,736 5,360 b ± 0,562 22,050 b ± 0,895 22,697 b ± 1,004 76,367 a ± 0,832 

CML2 64,037 b ± 0,141 6,430 a ± 0,066 25,060 a ± 0,104 25,873 a ± 0,117 75,607 a ± 0,093 

CML3 64,993 ab ± 1,029 6,040 ab ± 0,04 23,633 ab ± 0,767 22,650 a ± 0,568 75,807 a ± 0,236 

0,0% LAS (CML0); 0,5% LAS (CML1); 0,875% LAS (CML2); 1,25% LAS (CML3). DP: Desvio Padrão. 

Letras diferentes na mesma coluna indicam diferença significativa, p< 0,05.  

Fonte: Autoria própria (2022).  

 

A luminosidade (L*) média das amostras variou de 64,037 a 66,410, apresentando 

claridades próximas; CML1 e CML3 são estatisticamente semelhantes, assim como 

as amostras CML0, CML2 e CML3.  Pieczykolan e Kurek (2019) obtiveram 71,64 de 

luminosidade para microcápsulas de antocianinas de arônia com maltodextrina e BG; 

Sobieralska e Kurek (2019) obtiveram luminosidade entre 76,49 e 79,49 para 

microcápsulas de extrato de sabugueiro com BG, e também obtiveram um valor menor 

de luminosidade em torno de 1% de BG adicionada quando comparado a adição de 

0,5% de BG. Negrão-Murakami et al. (2017) obtiveram 85,93 para microcápsulas de 

erva-mate concentrada com maltodextrina com DE20, e 69,67 para o extrato sem 

maltodextrina, estando as amostras mais próximas das microcápsulas obtidas sem 

agente encapsulante. 

Em relação aos valores obtidos para a coordenada cromática a*, o valor médio 

obtido variou de 5,360 a 6,430, indicando baixa predominância do pigmento vermelho 

nas amostras. CML0, CML2 e CML3 foram estatisticamente semelhantes, e CML1 e 

CML3 também apresentaram semelhanças estatísticas significativas. Nunes (2014) 

obteve 0,66 para a coordenada a em microcápsulas de erva-mate e 20% de 

maltodextrina, indicando amostras também com tendência para o vermelho, e Negrão-

Murakami et al. (2017) obtiveram -0,65, indicando tendência para o pigmento verde, 

ao contrário do observado neste estudo.  

Em relação aos valores obtidos para a coordenada cromática b*, cuja variação é 

de amarelo (positivo) a azul (negativo), o valor médio obtido variou de 22,050 a 25,060, 

indicando que o pigmento amarelo exerceu maior influência na caracterização da cor 

do chá mate microencapsulado. CML0, CML2 e CML3 foram estatisticamente 
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semelhantes entre si, onde CML1 e CML3 também apresentaram semelhanças 

estatísticas significativas entre si. Nunes (2014) obteve 21,31 para adição de 20% de 

maltodextrina em microcápsulas de erva-mate, e Negrão-Murakami et al. (2017) 

obtiveram 17,67, ambos corroborando a tendência ao pigmento amarelo.  

Conforme Minolta (2007) o modelo de cor CIE LCH é muito semelhante ao modelo 

de cor CIE LAB, porém ao invés de utilizar coordenadas retangulares, ele utiliza 

coordenadas cilíndricas. 

A saturação, chroma (C*), representa a pureza ou intensidade de uma cor 

particular, sendo definido pela quantidade de cinza que contém uma cor (quanto mais 

cinza ou mais neutra for, menos brilhante ou menos saturada é a cor) um maior valor 

indica uma maior pureza ou intensidade de cor (OLIVEIRA, 2011). A cromaticidade 

para as amostras de chá-mate em pó ficou em média de 22,650 a 25,873; segundo 

Silva (2011), elevados valores de C* são desejáveis, pois este parâmetro é a 

expressão quantitativa da cromaticidade dos extratos, e se relaciona com a sensação 

visual da cor. A amostra CML1 diferiu em níveis estatísticos significativos de todas as 

demais, e CML0, CML2 e CML3 foram estatisticamente semelhantes.  

O ângulo de tonalidade, hue (h), variou de 75,607 a 76,367 °, provavelmente 

devido a constituição da erva, que é principalmente de folhas, mas também paus, talos 

e pó, que possuem uma tonalidade amarelada. As amostras não apresentaram 

diferenças estatísticas ao serem comparadas.  

A diferença total de cor entre as amostras (ΔE*) foi calculada a partir Equação 5. 

De acordo com Mokr ycki e Tatol (2011), quando 0 < ∆E* < 1 um observador  adrão 

não observa diferença entre as cores; quando 1 < ∆E* < 2 a enas observadores 

ex erientes observam a diferença entre as cores; quando 2 < ∆E* < 3.5 observadores 

inex erientes  odem observar a diferença; quando 3.5 < ∆E < 5 há diferença entre as 

cores observadas e quando ∆E > 5 observam-se duas cores diferentes. Os valores 

calculados para a diferença de cor entre as amostras, na Tabela 7.  

Entre as amostras de chá solúvel, a maior diferença calculada foi entre CML2 e 

CML1, de 3,979, e a menor diferença entre CML0 e CML3, de 1,079. As amostras 

CML2 e CML1 apresentam cores diferentes, de acordo com Mokrzycki e Tatol (2011), 

e as amostras CML1 e CML0 apresentam diferenças de cor que podem ser 

observadas por observadores inexperientes. As demais comparações teriam 

diferença apenas para observadores experientes.  



69 

 

 

Tabela 7 - Diferença total de cor entre as amostras encapsuladas. 

 CML0 CML1 CML2 CML3 

CML0 - 2,786 1,213 1,078 

CML1 2,785 - 3,979 2,231 

CML2 1,213 3,979 - 1,761 

CML3 1,079 2,231 1,761 - 

Fonte: Autoria própria (2022).  

 

A análise térmica das amostras, realizada via TG-DTA, encontra-se nas Figuras 

19 e 20. Através desta análise, pode ser avaliada a estabilidade térmica das 

microcápsulas e dos agentes encapsulantes. 

 

Figura 19 - TG-DTA dos agentes encapsulantes. 

 

Fonte: Autoria própria (2022). 

 

Em ambos agentes encapsulantes, foi observado um primeiro estágio de perda de 

massa até 120 °C correspondendo a perda de umidade, indicados por picos 

endotérmicos em 60,20 °C para maltodextrina, com perda de 7,66% de massa, e em 

55,48 °C para LAS, com 12,56% de perda de massa. Li et al. (2010) descreveram um 

primeiro pico de perda de água de hidratação entre 60 e 120 °C em amido isolado de 

Fritillaria ussuriensis Maxim., similar ao observado. O segundo evento de perda de 

massa, se refere a perda de oligossacarídeos, açúcares de cadeias maiores e mais 

complexos, paralelamente a decomposição do material carbonáceo que compõe estes 

agentes (BURATTO, 2018). Na maltodextrina, esta decomposição iniciou em 239 °C, 

com o pico em 299,31 °C e perda de massa de 60,69%. Após isso, houve um último 
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evento, com pico em 484,44 °C, onde houve a perda total de massa. Barbosa (2015) 

observou dois estágios de perda de massa em maltodextrina com DE de 16,5 – 19,5, 

com evaporação da água inferior a 200 °C, e início da decomposição do 

polissacarídeo em 286,3 °C.  

Na LAS, houveram dois eventos de perda de massa acima de 200 °C, iniciando 

em 209 °C e terminando em 540 °C, com picos em 301,43 e 442,74 °C, com perda de 

massa de 67,81 e 84,64%, respectivamente, correspondendo a degradação térmica 

da molécula; e a decomposição final (carbonização) ocorreu após 600 °C. Theis 

(2018) observou três estágios de perda de massa da lasiodiplodana, correspondendo 

a perda de água, degradação oxidativa da molécula e carbonização da amostra.  

Na Figura 20, observa-se o TG-DTA das amostras encapsuladas. Nelas, foram 

observados três eventos de degradação térmica. Na Tabela 8 encontram-se os 

valores obtidos para as temperaturas de pico (Tp) de cada evento térmico das 

amostras encapsuladas, e porcentagem de massa perdida (Δm) com o aumento da 

temperatura.  

 

Tabela 8 - Valores dos parâmetros termogravimétricos de cada evento térmico das amostras 

encapsuladas. 

Amostra 
1° Evento Térmico 2° Evento Térmico 3° Evento Térmico 

Tp (°C) Δm (%) Tp (°C) Δm (%) Tp (°C) Δm (%) 

CML0 56,3 1,48 288,7 55,53 482,1 87,95 

CML1 58,1 1,51 286,1 53,59 477,5 88,06 

CML2 70,3 2,50 292,5 56,13 484,8 89,43 

CML3 70,3 4,51 280,5 57,4 467,6 89,42 

Fonte: Autoria própria (2022).  

 

Nas curvas de DTG (%/°C) observou-se que o comportamento térmico das 

amostras encapsuladas foi semelhante em todas as concentrações de LAS, de modo 

que o aumento da concentração não apresentou influência significativa nos eventos 

termogravimétricos. O primeiro pico endotérmico se refere a perda de umidade, 

seguida da decomposição de compostos voláteis e termos sensíveis em temperaturas 

inferiores a 100 °C.  
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O segundo evento endotérmico inicia próximo a 200 °C e refere-se à degradação 

dos compostos bioativos e açúcares, onde há um pico duplo evidenciando a proteção 

aos compostos bioativos conferida pela encapsulação; Ballesteros et al. (2017) 

observaram comportamento térmico semelhante, podendo estar relacionado a 

despolimerização do material. Em seguida, há a decomposição final do material 

carbonáceo restante dos agentes encapsulantes e dos sólidos solúveis no terceiro 

evento, também observado por Kagimura et al. (2015b).  

 

Figura 20 - TG-DTA das amostras encapsuladas. 

  

Fonte: Autoria própria (2022). 

  

5.4 Análise de compostos bioativos  

 

A técnica de Cromatografia Líquida de Alta Eficiência (CLAE) permite a separação, 

identificação e quantificação de compostos presentes em uma amostra, a partir da 

comparação com um padrão analítico. Assim, foram utilizados seis padrões analíticos 

(ácido 4- cafeoilquínico, ácido cafeico, ácido ferúlico, cafeína, rutina e quercetina) para 

a identificação dos mesmos nas amostras, utilizando o método descrito anteriormente. 
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O cromatograma do mix de padrões utilizado encontra-se na Figura 21, onde é 

possível observar que houve eluição dos compostos de interesse. 

 

Figura 21 - Cromatograma do mix de padrões analíticos em 750 ppm, com identificação dos picos 

(CLAE). 

 

1- Ácido 4- cafeoilquínico; 2- Cafeína; 3– Ácido cafeico; 4- Rutina; 5- Ácido ferúlico; 6- Quercetina. 

Fonte – Autoria própria (2022). 

 

Este cromatograma foi utilizado como padrão para confirmar e identificar a 

presença dos compostos de interesse nas amostras, a partir do tempo de retenção e 

do espectro de absorção. Para quantificação dos compostos nas amostras, foram 

obtidas curvas de calibração utilizando os valores de Integração da Área (mAU·min) 

e Concentração (ppm) na plotagem de um gráfico, a partir do qual foram obtidas as 

equações de regressão de cada composto, onde y equivalia a integração da área do 

pico e x a concentração. Na Tabela 9, encontram-se tempo de retenção (T.R.) em 

minutos, equações de regressão e coeficiente de determinação (R2) dos compostos 

buscados nas amostras.  
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Tabela 9 - Tempo de retenção (T.R.), equação de regressão e coeficiente de determinação (R²) para 

os compostos buscados nas amostras em CLAE.  

Composto T.R. (min) Equação de regressão R2 

Ácido 4-cafeoilquínico 8,98 y = 0,0356x - 0,3166 0,9982 

Cafeína 9,74 y = 0,0551x - 0,4178 0,9981 

Ácido Cafeico 10,45 y = 0,0401x - 0,4143 0,9981 

Rutina 11,75 y = 0,0276x - 0,1136 0,9995 

Ácido Ferúlico 13,29 y = 0,0489x - 0,4204 0,9983 

Quercetina 18,13 y = 0,0099x - 0,1796 0,9973 

Fonte: Autoria própria (2022).  

 

As curvas de calibração apresentaram boa relação linear entre área do pico e 

concentração, com R2>0,99 para todos os compostos de interesse. Na Figura 22, 

encontram-se os cromatogramas para as amostras encapsuladas, e na Tabela 10, 

encontra-se a quantificação dos padrões para cada amostra. 

  

Figura 22 -Cromatogramas dos compostos bioativos das amostras encapsuladas. 

 

Fonte: Autoria própria (2022). 
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Tabela 10 - Quantificação de compostos bioativos nas amostras encapsuladas em mg∙g-1 (Média ± 

DP).  

 
Ác. 4-

Cafeoilquínico  
Cafeína Ác. Cafeico Rutina Ác. Ferúlico  

CML0 11,134 a ± 0,096  8,733 a ± 0,174 3,043 a ± 0,137 2,313 a ± 0,099 3,046 a ± 0,126 

CML1 6,255 b ± 0,183 5,004 b ± 0,251 2,041 b ± 0,132 1,583 a ± 0,408 2,795 a ± 0,721 

CML2 10,813 a ± 0,791 8,527 a ± 0,574 2,921 a ± 0,261 2,013 a ± 0,183 3,217 a ± 0,215 

CML3 11,137 a ± 0,271 8,873 a ± 0,402 3,596 a ± 0,465 2,297 a ± 0,588 4,002 a ± 0,673 

Extrato de chá mate (CML); 0,0% LAS (CML0); 0,5% LAS (CML1); 0,875% LAS (CML2); 1,25% LAS 

(CML3). Ác.: ácido; DP: desvio padrão. Letras diferentes na mesma coluna indicam diferença 

significativa, p< 0,05.  

Fonte: Autoria própria (2022).  

 

A quantificação de ácido 4-cafeoilquínico (ácido clorogênico) variou de 6,255 a 

11,137 mg∙g-1; a amostra CML1 foi estatisticamente diferente de todas as demais, e 

CML0, CML2 e CML3 foram estatisticamente semelhantes. Meinhart et al. (2018) 

encontraram 5090 μg∙100 mL−1 de ácido 4-cafeoilquínico (4CQA) para infusões de 

erva-mate, acima do observado para as amostras encapsuladas (que variou de 375,32 

a 668,24 μg∙100 mL−1). Lorini et al. (2021) encontraram de 3,94 a 4,49 mg∙g-1 de 4CQA 

em folhas não processadas de erva-mate, abaixo do observado nas amostras. 

Chaowuttikul, Palanuvej e Ruangrungsi (2020) encontraram 5,967 mg∙g-1 para café 

(Coffea arabica L.) e 0,791 mg∙g-1 para Camellia sinensis (L.) Kuntze var. assamica 

(Mast.) Kitam de ácido clorogênico.  

A quantificação de cafeína variou de 5,004 a 8,873 mg∙g-1; a amostra CML1 foi 

estatisticamente diferente de todas as demais, e CML0, CML2 e CML3 foram 

estatisticamente semelhantes. Mateos et al. (2018) observou uma variação de 7,16 a 

8,95 mg∙g-1 de cafeína em folhas de erva mate maturadas por 1 ano, estando acima 

do observado para as amostras encapsuladas. Becker (2013) encontrou 13,6 mg∙g-1 

para erva-mate tostada, acima do observado nas microcápsulas. Rivelli et al. (2007) 

encontraram 0,54 a 0,94 μg∙mL−1 de cafeína em diferentes marcas de erva-mate, 

abaixo do encontrado neste estudo; quantidades de cafeína abaixo das encontradas 

nesse estudo também foram observadas nos resultados de Mesquita et al. (2021), que 

variaram de 13,06 a 27,95 μg∙mL−1.  
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A quantificação de ácido cafeico variou de 2,041 a 3,596 mg∙g-1; a amostra CML1 

foi estatisticamente diferente de todas as demais, e CML0, CML2 e CML3 foram 

estatisticamente semelhantes. Mateos et al. (2018) observou uma variação de 0,173 

a 0,231 mg∙g-1 de ácido cafeico em folhas de erva mate maturadas por 1 ano, estando 

abaixo do observado para as microcápsulas. Mesquita et al. (2021) encontrou 

variação de 19,48 a 28,66 μg∙mL−1 em extrato aquoso de erva-mate, abaixo do 

observado neste estudo. Chaowuttikul, Palanuvej e Ruangrungsi (2020) encontraram 

0,380 mg∙g-1 para café (Coffea arabica L.) e 0,051 mg∙g-1 para Camellia sinensis (L.) 

Kuntze var. assamica (Mast.) Kitam. para ácido cafeico, ambos abaixo do observado. 

A quantificação de rutina variou de 1,583 a 2,313 mg∙g-1; todas as amostras foram 

estatisticamente semelhantes entre si. Mateos et al. (2018) observou uma variação de 

5,597 a 6,738 mg∙g-1 de rutina em folhas de erva mate maturadas por 1 ano, estando 

acima do observado para as amostras encapsuladas. Lorini et al. (2021) encontraram 

de 7,45 a 9,34 mg∙g-1 de rutina em folhas não processadas de erva-mate, acima do 

observado para as amostras encapsuladas. Berté (2007) encontrou 3,70 mg∙g-1 em 

microcápsulas de erva-mate com maltodextrina, acima dos resultados encontrados. 

A quantificação de ácido ferúlico variou de 2,795 a 4,002 mg∙g-1; todas as amostras 

foram estatisticamente semelhantes entre si. Riachi et al. (2018) encontraram variação 

de 0,006 a 2,635 μg∙mL−1 em erva-mate in natura e processada em diferentes 

binômios de tempo/temperatura, abaixo do observado neste estudo.  

Os compostos bioativos das amostras encapsuladas apresentaram valores altos 

quando comparados com outros estudos, tornando a encapsulação interessante por 

sua capacidade de protegê-los e mantê-los estáveis durante o armazenamento.  

Para determinação da atividade antioxidante (ABTS, FRAP, DPPH e CAOT) e do 

teor de compostos fenólicos totais (TCFT), foram obtidas curvas de calibração 

utilizando os valores de concentração (eixo x) por absorbância (eixo y) obtidos em 

cada análise; na Tabela 11, encontram-se as equações de regressão e coeficiente de 

determinação (R2) de cada análise.  
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Tabela 11 - Equação de regressão e coeficiente de determinação das análises de teor de compostos 

fenólicos totais e atividade antioxidante das amostras encapsuladas. 

Análise Equação de regressão R2 

TCFT y = 0,0107x - 0,0077 0,9995 

ABTS y = -0,0648x + 0,6884 0,9915 

FRAP y = 0,0002x - 0,051 0,9706 

DPPH y = -0,4688x + 0,4796 0,9950 

CAOT y = 0,0012x + 0,1723 0,9949 

Fonte: Autoria própria (2022).  

 

Na Tabela 12, encontram-se os resultados para teor de compostos fenólicos totais 

e atividade antioxidante das amostras encapsuladas. 

 

Tabela 12 - Resultados das análises de teor de compostos fenólicos totais e atividade antioxidante 

das amostras encapsuladas (Média ± DP) 

Amostra 

TCFT 

(mg 

EAG·g-1) 

ABTS 

(µmol de 

TEAC·g-1) 

FRAP 

(µmol 

FeSO4·g-1) 

DPPH 

(µmol de 

TEAC·g-1) 

CAOT 

(mg 

EAAS·g-1)  

CML0 
74,029 a 

± 0,289 

1,006 a 

± 0,036 

11640,514 c 

± 35,153 

0,433 a 

± 0,005 

288,458 a 

± 7,986 

CML1 
73,613 a 

± 0,690 

0,915 a 

± 0,023 

14290,857 a 

± 98,404 

0,411 b 

± 0,008 

239,454 b 

± 6,737 

CML2 
74,155 a 

± 0,546 

0,918 a 

± 0,044 

14353,439 a 

± 58,810 

0,437 a 

± 0,009 

231,982 bc 

± 1,636 

CML3 
73,065 a 

± 0,892 

0,869 a 

± 0,087 

13409,906 b 

± 88,136 

0,424 ab 

± 0,003 

219,956 c 

± 8,167 

0,0% LAS (CML0); 0,5% LAS (CML1); 0,875% LAS (CML2); 1,25% LAS (CML3). EAG: Equivalente 

ao Ácido Gálico; TEAC: Capacidade Antioxidante Equivalente ao Trolox; EAAS: Equivalente ao Ácido 

Ascórbico; DP: Desvio Padrão. Letras diferentes na mesma coluna indicam diferença significativa,  

p< 0,05. 

Fonte: Autoria própria (2022).  

 

O TCFT variou de 73,065 a 74,155 mg EAG·g-1; CML0, CML1, CML2 e CML3 

foram estatisticamente semelhantes, sugerindo que a adição de LAS a as 
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microcápsulas não influencia na quantidade de compostos fenólicos totais. Kozarski 

et al. (2012), a partir de analises em fungos, relatou que a atividade antioxidante de 

carboidratos pode ser considerada baixa, ao ser comparada com moléculas como o 

Trolox.  

Bisognin et al. (2019) encontraram variação de 18,32 a 19,06 mg EAG·g-1 para 

extrato aquoso extraído com ultrassom entre 15 e 45 min, abaixo do encontrado neste 

estudo, podendo isso ser relacionado com o método de extração. De Mejía et al. 

(2010) observaram variação de 90,4 a 176,1 mg EAG·g-1 para chá mate de diferentes 

regiões da Argentina. O valor acima do encontrado para todas as amostras neste 

estudo pode estar relacionado a perda de antioxidantes quando é realizada a extração 

dos sólidos solúveis, utilizando temperatura de ebulição por um longo tempo. Riachi 

et al. (2018) observou, na extração de erva mate em diferentes condições de 

temperatura, tempo e iluminação, que ao manter a temperatura constante e aumentar 

o tempo, há maior degradação de compostos fenólicos.  

Com relação a capacidade de captura do radical ABTS, foram observados valores 

que variaram de 0,869 a 1,006 µmol de TEAC·g-1; CML0, CML1, CML2 e CML3 foram 

estatisticamente semelhantes. Na análise de ABTS, é possível supor que a adição de 

LAS em até 1,25% não modifica a atividade antioxidante de maneira significativa, 

quando comparado a amostra encapsulada com apenas maltodextrina.  

Pilatti-Riccio et al. (2019) liofilizaram erva-mate com goma arábica, encapsulando-

a e obtendo resultados de 48,79 µmol de TEAC·g-1, acima do observado neste estudo. 

Este fenômeno pode ser justificado pela utilização pelos autores de amostras que não 

passaram pelo processo de tostagem para obtenção do chá mate. Teselkin et al. 

(2021) encontraram valores de 1,11 µmol de TEAC·g-1 para extrato aquoso de erva-

mate, pouco acima do observado neste estudo.  

FRAP variou de 11640,514 a 14353,439 µmol FeSO4·g-1; CML1 e CML2 foram 

estatisticamente semelhantes; CML0 e CML3 diferiram de maneira estatisticamente 

significativa de todas as demais, sugerindo que adição de LAS em pequenas 

quantidades (entre 0,5 e 0,875%) possivelmente leva ao aumento atividade 

antioxidante mensurável via FRAP.  Dudonné et al. (2009) encontraram 4,67 mmol 

FeSO4·g-1 para erva-mate, abaixo de todas as amostras encapsuladas; dentre todas 

as plantas analisadas pelos autores, o resultado de FRAP mais próximo ao das 

amostras microencapsuladas foi de madeira de carvalho-roble, com 15,92 mmol 
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FeSO4·g-1. Komes et al. (2009) compararam a atividade antioxidante de diferentes 

chás, encontrando 5,69 e 3,25 mmol FeSO4·g-1 para chá mate e chá mate tostado, 

respectivamente, ambos abaixo do observado para as amostras encapsuladas.  

DPPH variou de 0,411 a 0,437 µmol de TEAC·g-1; CML0, CML2 e CML3 foram 

estatisticamente semelhantes, bem como CML1 e CML3. Pilatti-Riccio et al. (2019) 

liofilizaram erva-mate com goma arábica, encapsulando-a e obtendo resultado de 

281,37 µmol de TEAC·g-1, acima do observado neste estudo, indicando a possível 

degradação de muitos componentes durante a torrefação. Dorkbuakaew et al. (2016) 

observou uma variação de 17,79 a 28,77 mg de TEAC·g-1 para chá Assam em 

diferentes estágios de maturação, todos acima deste estudo. Macedo et al. (2011) 

encontraram 2879 µmol de TEAC·g-1 para erva-mate, acima do observado, o que pode 

estar relacionado as etapas de processamento pelas quais a erva-mate passou.  

A CAOT variou de 124,875 a 288,458 mg EAAS·g-1; a amostra CML0 foi 

estatisticamente diferente de todas as demais amostras; CML1 e CML2 foram 

estatisticamente semelhantes, bem como CML2 e CML3. A adição de LAS levou a 

diminuição significativa da capacidade antioxidante total quando comparada a 

amostra com apenas adição de maltodextrina.  

Celep, Aydin e Yesilada (2012) encontraram 66,06, 94,61 e 50,74 mg EAAS·g-1 

para extratos metanólicos de cereja cornalina, caqui japonês e louro-cerejeiro, 

respectivamente, todos abaixo do observado neste estudo. Farooq, Singh e Saini 

(2019) encontraram, 488,75 e 170,53 mg EAAS·g-1 para extratos aquosos de árvore-

do-caril e figueira-comum, respectivamente, estando o extrato de figueira próximo ao 

estudo e o extrato de árvore-do-caril acima.  
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6 CONCLUSÃO 

 

Os conteúdos de HPAs encontrados nas amostras microencapsuladas estão 

relacionadas ao processo de secagem e absorção destes compostos da fumaça 

proveniente da queima de lenha durante as etapas de sapeco e secagem. A 

comparação dos conteúdos de HPAs presentes nas microcápsulas com os níveis de 

referência internacionais, permite inferir que o tempo e temperatura aplicados nas 

etapas de sapeco e secagem não foram suficientes para reduzir, inibir ou prevenir a 

formação desses compostos e consequente contaminação do produto.  

O rendimento médio da encapsulação foi considerado satisfatório dentro das 

limitações do equipamento e da aderência das partículas a parede da câmara de 

atomização e do ciclone, que resultou em perdas do produto. A adição de 

lasiodiplodana levou a diminuição da eficiência de encapsulação, sendo necessário 

avaliar outras condições de secagem buscando maior eficiência de encapsulação, 

dado a funcionalidade biológica da lasiodiplodana.  

A adição de lasiodiplodana não alterou significativamente parâmetros de umidade 

e solubilidade, mas promoveu a redução da atividade de água e da higroscopicidade 

a partir de 0,875% como material de parede. Nesta mesma concentração não 

modificou a dissolubilidade do chá mate microencapsulado apenas com maltodextrina. 

As microcápsulas produzidas apresentaram estrutura morfológica de esferas ocas e 

superfície irregular e a adição de lasiodiplodana promoveu a formação de 

microcápsulas maiores. 

A adição de lasiodiplodana não afetou parâmetros significativos de cor nos 

sistemas CieLAB e CieLCH, e observadores inexperientes não conseguiriam observar 

diferenças de cor entre as amostras. As amostras e os agentes encapsulantes 

apresentaram boa estabilidade térmica, não oxidando ou tendo degradação térmica 

abaixo de 250 °C em atmosfera de ar sintético.   

A adição de lasiodiplodana entre 0,5 e 1,25% não gerou mudanças significativas 

no conteúdo de ácidos clorogênico, cafeico e ferulico, cafeína e rutina, não sendo 

possível afirmar se maiores quantidades o fariam pela diluição dos compostos 

analisados; os valores encontrados foram considerados altos, sendo a sua 

manutenção a longo prazo via microencapsulação interessante. O teor de compostos 
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fenólicos totais não sofreu alterações significativas com a adição de lasiodiplodana, 

assim como os métodos de análise antioxidante ABTS e DPPH. Foi observado um 

aumento na atividade FRAP com a adição de lasiodiplodana, e diminuição da CAOT. 

Ao fim, conclui-se que as micropartículas obtidas consistem em um material 

interessante, pois a adição de lasiodiplodana em microcápsulas de maltodextrina não 

gerou modificações significativas, além de somar suas funcionalidades biológicas ao 

produto final, com alta concentração de compostos bioativos e potencial antioxidante.  
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GLOSSÁRIO 

 

Barbaquá: de boberacuá, palavra guarani que significa buraco de fogo; lugar onde 

é feita secagem definitiva da erva-mate; designa também o processo de secagem. 

Cancheada: Erva-mate seca, triturada, mas não beneficiada.  

Erva-mate moída: erva-mate preparada com o uso de moedor, gerando um 

produto com mais fragmentos de folhas. 

Erva-mate socada: erva-mate preparada de maneira tradicional, com uso do 

soque, gerando um produto mais fino.  

Forma orgânica: produção que não utiliza produtos químicos industrializados, 

como adubos e agroquímicos. 

Musseline: tipo de tecido fino e transparente.  


